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RESUMO

O Brasil € considerado o maior produtor de cana-de-acUcar (Saccharum
officinarum) que é utilizada como matéria-prima para a producdo de varios
produtos. O processo de separacdo por membranas vem sendo estudado na
clarificacdo do caldo de cana como alternativa ao processo convencional. A
clarificacdo sem o uso de produtos quimicos valoriza o produto, economiza
energia além de ser um processo simples de operacdo. Este trabalho teve
como objetivo estudar as melhores condicbes de operacdo na clarificacdo do
caldo de cana em membrana ceramica por microfiltracdo, utilizando os
principios da filtracdo tangencial em equipamento experimental desenvolvido
na UFPR. Os experimentos foram realizados aleatoriamente seguindo o
delineamento fatorial 2° com quatro repeticdes no ponto central a fim de avaliar
o efeito da pressao e temperatura de operagao na clarificagdo. Os caldos de
cana, permeado e retentado foram avaliados quanto ao tempo de estocagem e
as propriedades fisico-quimicas, como pH, soélidos sollveis totais, turbidez,
viscosidade, cor, Pol e pureza, cinzas e quantificacdo de minerais. Os
experimentos foram realizados avaliando a influéncia da temperatura (50 a
70°C) e pressao de operacéo (0,4 a 0,6 bar) no processo de clarificacdo. Os
fluxos de permeado dos caldos apresentaram semelhante comportamento no
decaimento, independente da pressdao e temperatura, mas apresentaram
elevacéo do fluxo em 6 minutos em todos os experimentos. A temperatura de
70°C, os experimentos 3 do Lote | e 0 4 do Lote Il foram os que atingiram o0s
menores tempos de clarificacdo. O processo de limpeza mostrou-se eficiente
na regeneracdo do fluxo da membrana ceramica, atingindo em alguns casos
regeneracdo acima de 90%. O tempo de estocagem influenciou nas
caracteristicas no caldo de cana in natura. As caracteristicas fisico-quimicas
dos caldos permeados e retentados apresentaram variagdes nos valores. Os
caldos permeados de mesma condicdo de operacdo dos dois lotes foram
comparados e as analises de cinzas, pH e cor ndo foram influenciados pelo
tempo de estocagem. A viscosidade permaneceu na faixa de 0,78 a 1,06 cP
para os caldo in natura e os caldos resultantes da clarificacdo ficaram dentro
dessa faixa. Os baixos valores indicam que os caldos apresentam
comportamento de fluido Newtoniano. A quantificacdo de alguns dos minerais
mostrou que o0 processo de separagcdo por membranas manteve esses
compostos nos caldos clarificados sem concentrd-los. O processo de
clarificacdo dos caldos de cana removeu a turbidez em 99%, produzindo caldo
limpido e taxa de remocédo de cor acima de 69%, sem afetar a sacarose. Os
graficos de superficie de resposta foram gerados para visualizacdo da
influencia em funcéo da temperatura e pressdo nos parametros estudados. A
separacao por membranas ceramicas mostrou-se eficiente na remocgéao da cor
e turbidez dos caldos podendo ser utilizado na industria para produgcédo acgucar
de menor coloracéo e maior valor agregado.

Palavra chaves: microfiltracao, clarificagéo, caldo de cana, turbidez , cor.



ABSTRACT

Brazil is considered the largest producer of sugar cane (Saccharum
officinarum). The cane is used as raw material for the production of various
products. The process of membrane separation has been studied in the
clarification of sugarcane juice as an alternative to the conventional process.
The clarification without the use of chemicals enhances the product, saves
energy as well as simplyfing the operation process. This work aimed to study
the best operating conditions in the clarification of sugarcane juice by ceramic
membrane microfiltration, using the principles of tangential filtration in
experimental equipment developed at UFPR. The experiments were performed
randomly following the 22 factorial design with four replications at the central
point to assess the effect of pressure and temperature in the clarification
process. The sugarcane juice, permeate and retentate were evaluated for
storage timing and the physicochemical properties such as pH, turbidity,
viscosity, color, Pol, purity, ash and quantification of minerals. The experiments
were performed randomly, evaluating the influence of temperature (50 to 60°C)
and pressure (0,4 to 0,6 bar) in clarification process. The permeate flow of the
juice showed similar behavior in the decay of the flow regardless pressure and
operating temperature, but showed increased flow in 6 minutes in all
experiments. At a temperature of 70C, experiment 3 of Lot | and 4 of Lot Il
were those which reached the lowest clarification times. The cleaning process
was efficient in regenerating the flow of ceramic membrane, reaching in some
cases regeneration above 90%. The storage time influenced the characteristics
in sugar cane juice in natura. The physico-chemical properties of the juice
permeate and retentate showed variations in values. The juice infused with the
same operating condition of the two groups were compared and the analysis of
ash, pH and color were not affected by storage timing. The viscosity remained
in the range from 0,78 to 1,06 cP for fresh juice and the broth resulting from the
clearing were within this range. The low values indicate that the juices behave
as Newtonian fluid. The quantification of the minerals showed that the process
of membrane separation kept these compounds in clarified juices without
concentrating them. The process of clarification of sugarcane juice to remove
turbidity by 99%, producing clear juice and color removal rate above 69%,
without affecting sucrose. The response surfaces graphs were generated to
visualize the influence function of temperature and pressure in the studied
parameters. The separation by ceramic membranes was efficient in removing
color and turbidity of the juice and it can be used in sugar industry to produce
less sugar coloration and higher added value.

Key words: microfiltration, clarification, sugar cane juice, turbidity, color.
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1 INTRODUCAO

A cana-de-acucar € uma planta pertencente a familia das gramineas
(Saccharum officinarum) originaria da Asia que se adaptou com facilidade no
Brasil, devido ao clima com estagcdes bem definidas, tornando o Brasil seu
maior produtor mundial.

A cana-de-acucar, como matéria-prima, € utilizada para producdo de
acucar e seus sub-produtos, aguardente e alcool combustivel. Os residuos de
seu processamento tém varias aplicacdes, dentre elas, a produgéo de vapor,
energia elétrica, papel, plastico biodegradavel, adubo e racdo animal.

A clarificacdo do caldo de cana-de-acucar, sem 0 uso de produtos
quimicos, pode valorizar alguns produtos, como o acucar e 0 agucar mascavo
pela tonalidade de cor mais clara sem residuo de aditivos. A clarificagcdo pode
ainda possibilitar a adicdo do caldo ao suco de frutas e aumentar a vida de
prateleira pela remocéo de particulas e impurezas.

Uma alternativa ao processo convencional é a utilizacdo do processo
de separagao por membranas, que tem recebido, atualmente, grande atencao,
pois apresenta uma série de vantagens, tais como: economia de energia,
seletividade, simplicidade de operacdo e reducdo do consumo de produtos
quimicos, como enxofre e cal, além de acido fosférico e polieletrélitos.

Este trabalho tem como objetivo avaliar as caracteristicas do caldo de
cana-de-agucar obtido por processo de separagdo por microfiltragdo utilizando
membrana ceramica. Através das caracteristicas do caldo bruto, clarificado e
retentado, observar se as condi¢cdes do processo influenciam na composicao
fisico-quimica dos caldos obtidos em diferentes tempos de estocagem.

A utilizagdo de membranas ceramicas elimina a maior parte das
impurezas dissolvidas e em suspensao reduzindo a turbidez, produzindo caldo
permeado limpido e com reducédo de cor, sem afetar a sacarose.

O trabalho esta estruturado em quatro partes, a primeira € estado da
arte sobre a cana-de-agucar, sobre o0 processo de clarificacdo e separac¢ado por
membranas. Na segunda, material e métodos, seguidos das discussodes,

conclusdes, sugestbes para futuros trabalhos e referéncias bibliograficas.
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1.1 OBJETIVO GERAL

Avaliar as caracteristicas dos caldos de cana clarificados e retentado,

apos processo de microfiltracdo por membrana ceramica.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Determinar as condi¢cdes de operacdo que resultem no melhor processo
de clarificacédo, quanto a pressao e temperatura.

* Comparar as composicoes fisico-quimicas do caldo como matéria-prima,
antes e apos tempo de estocagem.

 Comparar as composi¢des fisico-quimicas do caldo clarificado e
retentado quanto ao tempo de estocagem.

» Comparar as composi¢des fisico-quimicas entre os caldos clarificados
quanto ao tempo de estocagem.

* Avaliar se a remogado das impurezas em suspensdo nado afetam a

sacarose.
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2 ESTADO DA ARTE

2.1 CANA-DE-ACUCAR

A cana-de-acUcar é uma planta pertencente a familia das gramineas e
ao género Saccharum (CASTRO e ANDRADE, 2007). Atualmente a cana-de-
acucar possui variedades altamente diversificadas.

De acordo com ANDRADE (2001) existem cerca de trinta espécies
conhecidas e catalogadas. Das espécies reconhecidas pelos botanicos
(Saccharum officinarum, S. spontaneum, S. sinese, S. barbari, S. robustum, S.
edule), a mais plantada no Brasil € a S. officinarum, por apresentar baixo
conteudo de fibras e alto teor de sacarose (CHEN, 1985).

O nome atual da espécie esta relacionado ao fato de que todas as
variedades de cana atualmente cultivadas no mundo séo para producdo de
acucar, alcool, aguardente ou forragem. Essas variedades sdo hibridas e
resultantes de cruzamentos entre diferentes espécies de plantas (ANDRADE,
2001).

No Brasil o cultivo de cana-de-acucar iniciou-se em Sao Vicente, hoje
Séao Paulo, no ano de 1522, trazida da Ilha da Madeira por Martim Afonso de
Souza, mas foi em Pernambuco que ela floresceu, encontrando condi¢des
ideais para seu desenvolvimento nas terras Umidas de massapé. A producgéo
de acucar era feita em pequenos engenhos, movidos a tracdo humana, que
mais tarde evoluiram para tracdo animal e engenhos d’agua. Os engenhos a
vapor foram introduzidos a partir do século XIX em Pernambuco, ocorrendo
uma revolugao no comeércio e industria de acucar (BAYNA, 1978).

A producdo mundial esta proxima de 1,6 bilhbes de toneladas e se
concentra principalmente nas regides tropicais, especialmente nas nacdes em
desenvolvimento da América Latina, Africa e sul e sudoeste da Asia, em um
total de aproximadamente cem paises produtores (AGENCIA FAPESP, 2009).

De acordo com a Companhia Nacional de Abastecimento - CONAB
(2009) a industria da cana-de-agucar brasileira moeu 612 milhdes de toneladas

em 2009. A expectativa do setor era de moer entre 622,03 milhdes de
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toneladas a 633,72 milhdes de toneladas de cana, mas as condi¢des climaticas
nao favoreceram esse recorde na safra. O Parana assume a segunda maior
producao do pais, com quase 51 milhdes de toneladas.

A quantidade destinada a fabricacdo de acucar podera crescer até
17%. O etanol devera ter aumento de até 7,7%, segundo a CONAB (2009).
Assim, o Brasil vai produzir entre 36,42 milhdes de toneladas e 37,91 milhdes
de toneladas de acucar, e entre 27,78 bilhdes e 28,60 bilh6es de litros de
alcool.

A cana-de-agUcar é uma planta que necessita de condi¢des climaticas
bem definidas para o seu cultivo. A cultura desenvolve-se bem onde o clima é
caracterizado por uma estacdo chuvosa de intensa radiacdo solar seguida de
periodo seco com menor intensidade luminosa. A temperatura ideal para a
germinacao é de 32°C e para o crescimento a temperatura ideal situa-se entre
20-28°C. Na fase de maturacdo a temperatura 6tima varia de 12-20°C, e
influencia nos teores de sacarose da cana (CASAGRANDE, 1991).

A agroindustria da cana-de-acucar, destina-se a producdo alimentar,
ndo alimentar e energética, envolvendo atividades agricolas e industriais, e
ainda atua com vantagens comparativas em relagdo as outras matérias-primas,
pelo fato de ser intensiva em méao-de-obra e o pais ter os menores custos de
producdo do mundo (VASCONCELOS, 2002).

Outros produtos surgem na industria sucroalcooleira, como acucar
organico, fermento para péao, levedura seca, acido citrico, plastico
biodegradavel e mais os provenientes da alcool-quimica, que podem substituir
os derivados do petroleo (JORNAL CANA, 2009).

2.1.1 Composicao quimica da cana-de-agucar

Segundo PARANHOS (1987) e SILVA (2003), a parte morfolégica da
cana-de-agucar de interesse comercial € 0 colmo, que possui sacarose
industrializavel. A composicao quimica dos colmos é extremamente variavel em
funcdo de diversos fatores como: idade fisiologica da cultura, condicbes

climaticas durante o desenvolvimento e maturacdo, época de colheita, formas
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de corte (manual ou mecanico), propriedades fisicas, quimicas e
microbiolégicas do solo e tipo de cultivo.

A gualidade da cana para a industria ndo € avaliada simplesmente pelo
seu teor de sacarose, ainda que seja 0 parametro mais importante, mas por
todos os fatores citados, que tém consequéncias diretas na composicao
tecnoldgica da cana (PARANHOS, 1987).

A cana é uma planta composta, em média, de 65 a 75% de agua, mas
seu principal componente é a sacarose, que corresponde de 70 a 91% das
substancias sodlidas solaveis (FAVA, 2004).

Alguns fatores estéo relacionados a qualidade da cana-de-ag¢ucar como
Pol (sacarose aparente), pureza, ATR (acucares redutores totais), teor de
acucares redutores, percentagem de fibra, tempo de queima e corte (RIPOLI e
RIPOLI, 2004).

Quanto maior o valor de Pol melhor os teores da sacarose na cana,
recomenda-se que o valor seja maior que 14. A pureza esta relacionada com o
Pol, indica a qualidade da matéria-prima em relacdo ao acUcar recuperavel,
mas podem ser interferidos pela atividade 6tica dos agucares redutores (glicose
e frutose), polissacarideos e algumas proteinas. O valor recomendado é acima
de 85% de pureza (RIPOLI e RIPOLI, 2004).

Os ART indicam a quantidade de acucar total da cana (sacarose,
glicose e frutose), variando dentro da faixa de 13 a 17,5 %. Entretanto, é
importante lembrar que canas muito ricas e com baixa percentagem de fibras
estdo mais sujeitas a danos fisicos e ataque de pragas e microrganismos. Os
acucares redutores afetam diretamente a pureza, pois refletem em uma menor
eficiéncia na recuperacdo da sacarose pela industria, e devem ficar abaixo de
0,8% (RIPOLI e RIPOLI, 2004).

A porcentagem de fibra da cana reflete na eficiéncia da extracdo da
moenda, ou seja, quanto mais alta a porcentagem de fibra da cana, menor sera
a eficiéncia de extragdo. Por outro lado, é necessario considerar que
variedades de cana com baixos teores de fibra sdo mais susceptiveis a danos
mecanicos ocasionados no corte e transporte, o que favorece a contaminacéo

e as perdas na industria. Quando a cana esta com a fibra baixa ela também
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acama e quebra com o vento, o que a faz perder mais acucar na agua de
lavagem.

O tempo entre a queima do canavial e a sua moagem na industria (no
caso da colheita manual) ou o tempo entre o corte mecanizado e a moagem
afetam a qualidade da cana. Quanto menor o tempo entre a queima/corte da
cana e a moagem, menor sera o efeito de atividades microbianas nos colmos e
melhor sera a qualidade da matéria-prima entregue a industria. Além de afetar
a eficiéncia dos processos de producdo de acucar e alcool, o tempo de
gueima/corte também afeta a qualidade dos produtos finais e o desempenho
dos processos (RIPOLI e RIPOLI, 2004).

O fim da pratica da queimada aumenta a mecaniza¢do nos canaviais,
além de trazer beneficios ambientais. Somente na regido de Sao Paulo, a
diminuicdo da queima deixou de emitir cerca de 3900 toneladas de material
particulado para a atmosfera (SATURNO, 2008).

A composicao dos alimentos pode variar em razéo de diversos fatores.
No caso da cana-de-acUcar, a deficiéncia de potassio acarreta menor teor de
acucar no colmo devido a funcdo da ativacdo enzimatica que este mineral
possui, participando no transporte de carboidratos. A deficiéncia de calcio pode
ser elevado, competindo entdo pela absorcdo do calcio (VITTI et al., 2005).
Maior disponibilidade de cobre ocorre em solos com pH entre 5,0 e 6,5.

Em solos organicos, apesar de ricos em cobre, este mineral apresenta-
se menos disponivel. Além disso, elevadas concentracdes de ferro, aluminio e
manganés reduzem a disponibilidade de cobre para a planta. O ferro se
encontra mais disponivel para a cana em solos com pH entre 4,0 e 6,0. A
deficiéncia de ferro, na maioria das vezes, € causada por desequilibrio na
relacdo a outros metais tais como cobre, molibdénio, manganés e excesso de
fésforo, calagem excessiva etc. Ha formacdo de complexos mais estaveis,
entre a matéria organica e manganés, quando o pH do solo se encontra entre
pH 5 e 6,5. Um fato que interfere na formacdo desse complexo € a taxa de
umidade do solo. Excesso de ferro, magnésio e calcio também podem causar

deficiéncia de manganés. A faixa de pH do solo que favorece a disponibilidade
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do zinco é entre pH 5,0 e 6,5. A deficiéncia ocorre com valores de pH
superiores a 6,0 (LOPES; CARVALHO, 1988, apud VITTI et al., 2005).
A Tabela 2.1 apresenta os valores dos principais componentes da

cana-de-acucar.

TABELA 2.1 — COMPOSICAO QUIMICA DA CANA-DE-ACUCAR.

Componente Variagéo na cana
Umidade 69-72%
Brix 15-20 %
Sacarose (pol) 13-18%
Acucares Redutores 0,2-1,0%
Fibras 11-13%

N 200 - 600 mg/kg

P - P,0; 60 - 300 mg/kg

Ca-CaO 1200 - 2500 mg/kg

Mg — MgO 44 - 200 mg/kg

S —S0O3 120 - 300 mg/kg

Gomas e Pectinas 150 - 250 mg/kg

Ceras e Gorduras 150 - 350 mg/kg

Amido 50 - 600 mg/kg

Acidos Organicos 200 - 550 mg/kg

FONTE: ADAPTADA DE CESAR et al. (1987); DELGADO e CESAR (1977);
CESAR e SILVA (1993); SILVA et al. (1990).

2.2 CALDO DE CANA

A cana-de-agucar é cortada e transportada do campo para a unidade
de processamento. Na usina, a cana € encaminhada para a etapa de preparo
que tem a funcédo de cortar, dilacerar e desfibrar os colmos da cana, rompendo
os tecidos. O conjunto dos equipamentos preparadores € composto por facas
rotativas, desfibradores e esmagadores.

O preparo da cana antes da moagem permite aumentar a capacidade
de extracdo do caldo nas moendas pelo aumento de densidade da massa de
cana para alimentacao e pelo rompimento da estrutura da cana, o que implica
em maior extracdo do caldo na moagem (LIMA, 2005).

Durante a moagem da cana, o caldo é separado das fibras por

aplicacao de sucessivas pressfes a medida que a cana passa entre o0s rolos da
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moenda. Os equipamentos de moagem compreendem uma série de quatro a
seis moinhos de trés rolos, denominados ternos de moenda. Sabe-se que
somente pela pressao de rolos é impossivel extrair mais do que 90% do caldo
contido nas fibras. Muitas usinas utilizam o processo de embebicdo, que
consiste na adicdo de 4gua e/ou caldo diluido ao bagaco entre os ternos de
moenda com o objetivo de diluir a sacarose remanescente no bagaco e

aumentar sua extracdo (PAYNE, 1989).

2.2.1 Composicao quimica do caldo de cana

A composicédo do caldo e cana é complexa e varia de acordo com a
regido. O caldo € um liquido viscoso, opaco, de cor amarela esverdeada, de
composicdo quimica bastante complexa e variavel (PAYNE, 1989). Contém
acucares, coloides, proteinas, pentosanas, pectinas, gorduras, gomas, ceras,
albuminas, silicato coloidal, materiais corantes (clorofila, antocianinas)
(OITICICA et al., 1975).

O caldo é um sistema coloidal complexo, no qual o meio de dispersao é
a agua. Alguns constituintes estdo em dispersao molecular ou solu¢do, onde as
particulas sdo menores que 1lum de diametro, tais como: sacarose, glicose,
levulose e sais minerais (matérias sollveis). Os outros sdo em estado de
dispersédo coloidal ou em suspensao, onde o didametro das particulas varia de
lum a 10pm, tais como: proteinas, gomas, pectinas, ceras, bagaco e outras
impurezas. A Tabela 2.2, apresentada por OITICICA et al. (1975) mostra a
constituicdo do caldo de cana.

Do esmagamento da cana, obtém-se o caldo, que é constituido de:
78% a 86% de agua, 10% a 20% de sacarose, 0,1% a 2,0% de acUcares
redutores, 0,3% a 0,5% de cinza, 0,5% a 1,0% de compostos nitrogenados e
pH entre 5,2 a 6,8 (LIMA et al., 2001).

DELGADO (1975) apresentou a seguinte constituicdo do caldo de
cana: 75 a 82% de agua e 18 a 25% de sdlidos totais dissolvidos, onde
encontram-se os acucares, tais como sacarose (14,5 a 23,5%), glicose (0,2 a

1,0%) e frutose (0 a 0,5%), 0,8 a 1,5% de nado-agUcares organicos (proteinas,
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amidas, aminoacidos, ceras, pectinas, materiais corantes) e 0,2 a 0,7% de
compostos inorganicos (K, P, Ca, Na, Mg, S, Fe, Al e CI).

A acidez aumenta nas canas queimadas, doentes, verdes (ndo
maduras), atacadas por insetos (diatrea, castnias), cortadas de varios dias
(acidez artificial e microbiana). A destruicdo de sacarose e agucares redutores
em meio acido, resultam em perdas indeterminadas, aumentando a intensidade
da cor do caldo (OITICICA et al, 1975).

O valor nutricional da cana esta diretamente ligado ao seu alto teor de
acucar (40 a 50% de acucares na matéria seca), uma vez que 0 seu conteudo
protéico € extremamente baixo, o que lhe confere a caracteristica de ser um
alimento muito desbalanceado em relacéo a seus nutrientes. O caldo conserva
todos os nutrientes da cana-de-acgUcar, entre eles minerais (de 3 a 5%) como
ferro, calcio, potassio, sédio, fosforo, magnésio e cloro, além de vitaminas do
complexo B e C (FAVA, 2004).

TABELA 2.2 — COMPOSICAO QUIMICA DO CALDO DE CANA.

Elemento Porcentagem (%)
Acucares + 19,0 % do caldo
Sacarose +18,0%
Glicose +0,5%
Levulose +0,5%
Sais minerais 0,4 %

Anidrido fosférico P,Os
Acido sulftrico SO4H,

Matéria organica 1,2 %
Proteinas 0,2 %
Acidos combinados 0,5 %
Acidos livres 0,03 %
Pectinas 0,04 %
Gomas 0,05 %
Gorduras 0,01 %
Ceras 0,03 %
Materiais corantes 0.04 %
Vitaminas

FONTE: OITICICA et al., 1975



27

2.2.2 Caldo de cana clarificado

A clarificacéo do caldo de cana, realizada logo ap6s a moagem, ocorre
através da coagulacéo, floculacdo e precipitacdo dos coldides e substancias
corantes, eliminadas por posterior decantacéo e filtracédo, ou seja, forma-se um
precipitado insoluvel que absorve e arrasta os constituintes do caldo. A
floculacdo pode ser obtida por uma mudanca de pH do meio, utilizando-se
reagentes quimicos ou pelo aguecimento (STUPIELLO, 1987; KOBLITZ, 1999).

O processo de clarificacdo para a retirada de impurezas dissolvidas é
uma técnica bastante utilizada, principalmente no tratamento da agua
(BATALHA, 1977). Na clarificacdo do caldo de cana as impurezas que estdo
dissolvidas e em suspensao devem ser eliminadas, sem afetar a sacarose que
€ muito sensivel aos tratamentos de extracdo. Portanto, deve-se conhecer as
impurezas do caldo sob o ponto de vista quimico (OITICICA et al., 1975).

Os principais constituintes responsaveis pela opacidade e cor do caldo
sao as proteinas (albuminas), coldides (polissacarideos, como dextranas), sais
(cinzas), pigmentos naturais (clorofila), pectina e compostos resultantes de
reagfes quimicas no caldo (ARMAS et al, 1999; JENKINS, 1966). A maioria
desses compostos pode ser removida durante a clarificacdo, com excecéo de
alguns coldides e alguns minerais, como o potassio (HOINH, 1973; BAYMA,
1974; DELGADO, 1975; KOBLITZ e MORETTI, 1999).

No Brasil predominam dois modelos de clarificacdo: defecacao simples
(emprega apenas cal e aquecimento para obtencdo de agucar bruto), e sulfo-
defecacédo (antes do tratamento com cal e aquecimento, ocorre adicao de SO,
ao caldo para fabricacéo de acucar cristal branco) (KOBLITZ, 1998).

Para DELGADO e CESAR (1977) a clarificacdo por simples
decantacdo do caldo é impossivel, pois somente as dispersdes grosseiras do
caldo, tais como bagacilho, areia, graveto e terra sdo separados com facilidade
pelo sistema de peneiragem, contudo as dispersdes coloidais (ceras, proteinas,
pectinas, taninos, matérias corantes e gomas) sdo separadas se utilizado

processo adequado de separacao.
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Desta forma, corrige-se o pH do caldo a um nivel onde as perdas de
sacarose por inversdo sejam minimas durante as etapas de fabricacdo de
acucar, porém, se o teor do caldo for alcalino, ha aumento consideravel no
tempo de cozimento, dificultando a cristalizacdo, chegando a 20% mais
demorado, em pH 7,5 se comparado ao pH 7,0 (DELGADO e CESAR, 1977 e
HUGOT, 1969). O objetivo secundario é a remo¢do ao maximo das impurezas
dissolvidas e em suspensdo, sem afetar a sacarose e produzindo um caldo
limpido e cristalino (DELGADO e CESAR, 1977).

A clarificacdo elimina substancias corantes do caldo, que ficariam
fixadas nos cristais de acucar, conferindo maior intensidade de cor ao produto
final; aumenta o coeficiente de pureza do caldo e diminui a presenca dos nao
acucares de origem organica e inorganica. BALCH e BROOEG (1948) séo da
opinido que as impurezas da cana ndo tém nenhum efeito operacional
pronunciado sobre o processo de clarificagdo, mas diminuem a qualidade do
caldo clarificado aumentando a cor e a turbidez e o teor de ndo-acucares.

As cinzas tém importancia no processo de clarificacéo, especificamente
no processo de sulfitacdo, pois quanto maior a propor¢ao de cinzas no caldo,
maior sera o consumo de enxofre, para conseguir uma purificacdo eficiente,
rapida e perfeita (DELGADO, 1975).

Outros métodos de clarificagdo sugeridos recentemente sdo a
ozonizacao e a bicarbonatag&o. A ozonizacao na clarificacdo oxida compostos
organicos no tratamento do caldo, apresentando caldo de pouca cor (DA
SILVA, 2008).

De acordo com a Gasil (2004), a clarificacdo do caldo feita através da
utilizacdo do ozonio apresenta diversas vantagens em relacdo ao uso do
enxofre:

- Manutencéao e possivel melhoria dos padrbes de cores obtidos com o enxofre;
- Solucéo definitiva para os problemas de ordem ambiental e de seguranca do
trabalho;

- Reducéo dos problemas de corroséo nos decantadores e evaporadores;

- Melhor qualidade do condensado vegetal;

- Aproveitamento do excedente de oxigénio produzido na manutencéo

mecanica;
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- Aproveitamento do excedente de ozbnio produzido como agente germicida
nas moendas e fermentacao;

- Um grande passo para a fabricacdo de um acucar natural.

A principal desvantagem da utilizacdo do ozbdnio € o alto custo para
locacdo de novos equipamentos, ou seja, de instalar uma usina concentradora
de O3, em substituicho ao enxofre e para isso a linha de producdo deve
apresentar algumas modificacdes (GASIL, 2004).

De acordo com WONGHON (2005) e NASCIMENTO (2006), outro
método alternativo para a substituicdo do enxofre, nas etapas do processo de
clarificacdo do caldo, com uma quantidade menor de cal, € o de
bicarbonatacdo, que tem como agente principal de clarificacdo o bicarbonato
de calcio. Esse método produz um aclUcar de qualidade superior, que
proporciona melhores condi¢cdes operacionais da fabrica, com facil controle
quimico da clarificacdo do caldo de cana destinado a producdo do acucar
branco, isento de enxofre.

O bicarbonato de calcio € um sal muito soluvel e instavel. Estando em
solucéo, é facilmente dosado na linha do caldo, substituindo totalmente o uso
do gas sulfuroso, de dificil controle na dosagem. O caldo clarificado com
bicarbonato de calcio apresenta menor dureza célcica, devido a solubilidade do
carbonato de calcio ser menor do que a dos sais formados pelo sulfito de calcio
e sulfato de caélcio.

Para ARAUJO (2007), a clarificacéo do caldo da cana para producdo
de aclcar branco por meio da bicarbonatacdo tem como vantagem, em
comparacao a tecnologia tradicional da sulfitagdo, beneficios a satde humana
e favorece uma producdo industrial menos agressiva ao meio ambiente, além
de resultar em maior producédo e menos custos operacionais para as usinas.

Varios estudos estdo sendo realizados com o0 objetivo de avaliar a
otimizacdo das condicdes de operacdo e os diferentes pré-tratamentos. A
utilizacao de processos de separacdo por membranas tem sido estudada como

alternativa no processo de clarificacdo de caldo de cana.
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2.3 PROCESSO DE SEPARACAO POR MEMBRANAS

De uma maneira geral, uma membrana pode ser definida como uma
barreira que separa duas fases e restringe, total ou parcialmente, o transporte
de uma ou varias espécies quimicas presentes nas fases (HABERT et al.,
2000; MULDER, 1997).

A microfiltragdo teve origem na Alemanha pouco antes da | Guerra
Mundial e foi utilizada em laboratérios em escala reduzida. A ultrafiltracdo
comecou a ser empregada apds este periodo, também na Alemanha, mas a
sua utilizacdo comercial em larga escala iniciou-se na década de 1960 nos
EUA, para concentracdo de macromoléculas (ZEMAN e ZYDNEY, 1996;
MULDER, 1997).

Os processos de separacdo por membranas (PSM), que utilizam
diferenca de pressdo através da membrana como forca motriz tem sido
utilizados para concentrar, fracionar e purificar solu¢des diluidas e, em
particular, solugbes aquosas. E importante ressaltar que ocorre separagdo de
materiais, ndo ocorrendo transformagcdo quimica ou bioloégica durante o
processo de separacao por membranas (SCHNEIDER e TSUTIYA, 2001).

A microfiltragdo e a ultrafiltragdo s&o os processos com membranas de
maior interesse para a industria de alimentos, particularmente na industria de
sucos. As aplicacdes da microfiltracdo sdo numerosas na area de alimentos,
como por exemplo, para reter solutos macromoleculares por concentragao,
como no processo de producgao de vinho, sucos, vegetais, salmoura, vinagre,
gelatina e cerveja (HORST e HANEMAAIJER, 1990).

Em funcdo da natureza e do tipo de soluto e da presenca ou nao de
particulas em suspensdo, membranas com diferentes tamanhos e distribuicdes
sdo empregadas, caracterizando os processos conhecidos como Microfiltragéo
(MF), Ultrafiltracdo (UF), Nanofiltracdo (NF), Osmose inversa (Ol) (HABERT et
al., 2006). Na Figura 2.1, sao representadas as faixas de tamanho de poro das

membranas utilizadas nos processos de MF, UF, NF e Ol.



31

Dimensdes P =
: Técnica de Separagao
das Particulas Filtraca
e Moléculas (m) ¥ ta5d0
.5 Microfiltragde ®
Micre- 10 [o =° o= o . @ @ Celulas/ Coloides
-t . * &
Organlsmas a':. Rk ts s @ X Materiais em Suspensio Lp
A
-6 " % I:E.I. - oy g Membrana
Agua aleculas Macromoléculas
Lum |10 B sl e medin PM
Macromoléculas i LiESE oo
e Virus gl -+ L 48 ':. !l Macromoléculas AP
10 e —
vy " . W Membrana
e % Moléculas
: Agua  Sais  de medio PM
Mol?cuias de 10 Nanofiltragao R i
médio PM 5 e . *+ Moleculas AP
s & » o8, de médioPM
s RS
4-:, * ¥ Membrana
Agua Sais +
Moléculas de T
s se
baixo PM e 3 o . ts
lons A 2%, + s Sais /_\.P
o] & A Y'Y
) 1A . —
Atomos Agua * Membrana

FIGURA 2.1 - AIXA DE TAMANHO DAS PARTICULAS SEPARADAS
NOS PROCESSO DE SEPARACAO.
FONTE: HABERT et al. (2006).

A principal vantagem da utilizacdo dos PSM na industria de alimentos
se deve ao fato da separacdo nao requerer a utilizacdo de calor, mudancas de
fases ou pH.

Assim, separacdes envolvendo proteinas ou outros compostos
termolabeis, como vitaminas séo favorecidas, uma vez que se podem preservar
nutrientes e constituintes de aroma e sabor, importantes para a qualidade do
produto final (MULDER, 1997; VARNAM e SUTHERLAND, 1994; HABERT et
al., 1997).

A Tabela 2.3 apresenta alguns elementos que sé&o retidos nos
diferentes tipos de membranas (HABERT et al., 2006).
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TABELA 2.3 - ESPECIES RETIDAS NOS DIFERENTES PROCESSOS COM MEMBRANAS.

ESPECIE Mg?;ars(sga) Ta(mn;r;ho |\,{IF’FroceasFos Aﬁlli:cévegl
Leveduras e fungos 10°-10" | X
Células bacterianas 300-10"| X X
Coldides 300-10°| X X
Virus 30-300 | X X
Proteinas 10* - 10° 2-10 X
Polissacarideos 10°-10° | 2-10 X | X
Enzimas 10°-10° 2-5 X
Aclcares Simples 200-500 | 0,8-1,0 X X
Organicos 100-500 | 04-0,8 X X
lons inorgéanicos 10-100 | 0,2-04 X

FONTE: HABERT et al. (2006).

A microfiltracdo € um processo que usa uma membrana microporosa
como barreira permeavel na separacédo de duas fases (TANG et al, 2004). Esse
processo € aplicado no processamento de rejeitos industriais, industria de
alimentos, cosméticos, processos quimicos entre outros (TANG et al, 2004;
JOSCELINE e TRAGARDH, 2000).

A microfiltracdo € o PSM mais proximo da filtracdo classica. Utiliza
membranas porosas com poros na faixa de 0,05 a 5 um, sendo, portanto,
processos indicados para a retencdo de materiais em suspensao e emulsao
(RIPPERGER e ALTMANN,2002; HABERT et al., 2006).

Como as membranas de microfiltracdo sao relativamente abertas, as
pressfes transmembrana empregadas como for¢ca motriz para o transporte sao
pequenas, dificilmente ultrapassando 3 bar. Na microfiltrac&o, o solvente e todo
o material soluvel permeiam a membrana. Apenas o material em suspenséao é
retido (HABERT et al., 2006).

A microfiltracdo € normalmente utilizada para remover particulas em
suspensao de células em processos fermentativos e na clarificacdo de liquido
(DZIEZAK, 1990).

Diversas aplicacdes vém sendo destacadas para microfiltracdo, em
especial na area de tratamento de efluentes e na purificacdo de aguas, com

diversas vantagens quanto aos processos convencionais, tais como: a
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producdo de agua com qualidade superior; reducdo do uso de produtos
quimicos no tratamento; baixo consumo de energia para operagao; e sistemas
de facil instalacdo e operacdo, com pequenas areas instaladas (TEIXEIRA,
2001).

CARTIER et al.(1997) realizaram testes de floculacdo com um polimero
cationico seguido por micro/ultrafiltragcdo tangencial utilizando membranas
minerais tubulares. Os autores observaram que o0 processo de
micro/ultrafiltracdo pode eliminar 90% da turbidez e, independente da
membrana, observaram que utllizando a floculagdo antes da
micro/ultrafiltracdo, a reducéo de cor foi de 50% em média.

Segundo GHOSH et al. (2000) a purificacdo do caldo de cana
utilizando o processo de separacdo com membranas promove uma significativa
melhora na qualidade e na produg&o do agucar branco.

Segundo SAHA et al. (2005) o caldo permeado obtido no processo de
ultrafiltracdo € caracterizado por alta limpidez, baixa viscosidade e reducédo de
cor. Dessa forma, o processo de clarificacdo com membranas obtém uma
producdo de agucar de alta qualidade.

Ensaios de clarificacdo do caldo de cana-de-agucar utilizando
membranas ceramicas, em moédulo tubular e membrana de polissulfona, em
modulo de fibra-oca foram realizados por GONCALVES (2006) citado por
GASHI (2008). Foi avaliada a influéncia de parametros importantes para o
desenvolvimento do processo como o didmetro médio de poro das membranas,
o método de pré-tratamento do caldo, a pressdo transmembrana e a
temperatura do caldo. Os resultados mostraram que tanto as membranas
ceramicas como a de polissulfona foram capazes de remover as particulas
coloidais, produzindo um caldo permeado limpido e com redu¢éo na cor.

NOGUEIRA e VENTURINI FILHO (2007) clarificaram caldo de cana em
membranas ceramicas de microfiltracdo (0,14 um) com a finalidade de remover
a turbidez e a cor, operando com temperaturas de 60, 70 e 80°C e pressoes de
1,2 e 3 bar. As analises fisico-quimicas revelaram taxas de remocdo de
turbidez de 99,98% e remocéao de cor de 77,95% para o caldo permeado.

GASCHI (2008) realizou estudos de clarificacdo de caldo de cana

utilizando membranas ceramicas tubulares de TiO,/ a-Al,O3 na microfiltracdo
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como pré-tratamento para a ultrafiltracdo, resultando no aumento de fluxo e
reducdo dos efeitos do fouling. Os resultados mostraram que as membranas
ceramicas sao capazes de remover as particulas coloidais, produzindo um
caldo permeado limpido e com reducéo de cor.

Dentre essas vantagens do processo de separagcao por membranas,
cabe destacar a baixa demanda energética, uma vez que ndo necessitam de
mudancas de fase para que a separacao ocorra e a alta seletividade que torna
possivel fracionar misturas e solu¢cdes (HABERT et al., 1997; MULDER, 1997).
Como a separacdo € conduzida sob condicdes brandas, substancias
termolabeis, como vitaminas podem ser preservadas. A utilizacdo desses
processos pode, em muitos casos, como na industria de alimentos, melhorar a
qualidade do produto final, como aroma e sabor, bem como preservar
nutrientes. Essas vantagens permitem competir com as técnicas classicas de
separacdo (LUCENA FILHO, 2000; MULDER, 1997; VARNAM e
SUTHERLAND, 1994; HABERT et al., 1997).

Os materiais ceramicos sao 6timos materiais para a producéo de tubos
filtrantes. Segundo HABERT et al. (1997), as principais vantagens das
membranas ceramicas comparadas as membranas poliméricas séo:

* Resisténcia a temperaturas acima de 500° C (especialmente no

desenvolvimento de maddulos e sistemas que trabalham acima de
700° C);

» Boa resisténcia a corrosado: resistente a solventes organicos e vasta
faixa de pH;

 Facil limpeza e esterilizacéo;

» Alta resisténcia mecanica: a possibilidade de suportar pulso de
pressdo, resultando na eficiente remocdo da camada de sujeira e a
possibilidade de tratamento de fluidos de alta viscosidade;

* Quimicamente inerte: amplo espectro de aplicacdo na industria
quimica,;

* Longa vida de operacéo.

Para diversas aplicacdes a configuracdo comum € em sistemas de

quadro e placa, tendo um filtro cuja confeccéo, capacidade e especificidade da
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utilizacdo dependem do material inorganico e dos aditivos utilizados. Para este
filtro apresentar elevada seletividade e um grande fluxo permeado este deve
apresentar uma conformacéo assimetrica.

Desta forma a membrana deve ser composta de duas camadas,
destacando o substrato (material ceramico com alta gramatura e elevada
resisténcia mecanica, térmica e quimica) e a membrana com a acao seletiva
(diametro de poros diminuto), conforme se visualiza na Figura 2.2 (SOUZA;
SOARES, 1999; BIESHEUVEL; VERWEIJ, 1999).

As membranas tubulares ceramicas também sdo confeccionadas em
camadas, sendo constituidas de duas partes principais: o substrato — com
resisténcia mecanica elevada com gramatura na faixa de 1,0 a 3,0 um, e a
pelicula superior, com variacao granulométrica entre 0,1 a 0,8 um, para garantir
a seletividade (ROSA; SALVINI; PANDOLFELLI, 2006).

il = R e 5 L . 3 P L AL T
¥ oy

FIGURA 2.2 — DISTRIBUICAO DAS CAMADAS DA MEMBRANA CERAMICA
FONTE: HABERT et al. (2006).

A a-alumina como material base € muito utilizada na elaboracdo de
membranas, pois representa um material ceramico de baixo custo e com uma
variabilidade de propriedades possiveis de obtencdo em funcéo do tipo, forma
de sinterizacdo e composicdo quimica da fonte de extracdo (argila). Com a
combinacdo de variedades deste material, pode-se compor um conjunto
membrana-substrato, utilizando a-alumina e aditivos (modeladores de poros,

agentes fundentes) adequados a microfiltracéo.
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2.4 FILTRACAO TANGENCIAL

Os PSM podem ser operados em fluxo cruzado (“cross-flow”) além da
operacdo classica do tipo “dead end”. Na operacao do tipo “dead end” uma
solucdo ou suspensao é pressionada contra a membrana. O permeado passa
pela membrana e o soluto e os materiais em suspensao séo retidos,
acumulando-se na interface membrana/solucdo, formando uma torta (JAMES,
JING e CHEN, 2003).

Na filtracdo de fluxo cruzado a solugdo escoa paralelamente a
superficie da membrana enquanto o0 permeado € transportado
transversalmente a mesma. Neste caso, € possivel operar o sistema nas
condi¢cbes de regime estabelecido de transferéncia de massa (HABERT et al.,
1997).

Em um tipico sistema de filtragdo em fluxo cruzado com membrana
tubular, o fluxo pode variar de 20 a 2000 L/m*h, utilizando uma alimentac&o
com velocidade tangencial entre 2 e 6 m/s, dependendo das caracteristicas da
alimentacao (SHORT, 1988).

A utilizagdo de um sistema de microfiltracdo em fluxo cruzado (“cross
flow”) vem sendo recomendada como um meétodo para concentrar ou separar
diferentes componentes de uma solu¢do ou suspensédo de alimentos (VADI e
RI1ZVI, 2001). Neste caso, o acumulo de soluto sobre a superficie da membrana
€ minimizado, facilitando o fluxo de permeado. O fluxo cruzado provoca uma
autolimpeza na superficie da membrana, diminuindo a frequiéncia e os custos
de limpeza (HABERT et al., 1997; DAIRY PROCESSING HANDBOOK, 1995).

No sistema tangencial a alimentacdo percorre a superficie da
membrana paralelamente, depositando o material na superficie ao longo do
percurso e arrastando o excesso. O permeado permeia a membrana no sentido
perpendicular ao sentido do escoamento da alimentacdo. O proprio
escoamento exerce uma forca sobre as particulas depositadas no sentido de
arrasta-las da superficie. Com isso, atinge-se um fluxo de equilibrio ao longo do
tempo com a estabilizacdo da massa de soluto depositada, permitindo uma

operacédo continua (Figura 2.3).
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FIGURA 2.3 - COMPORTAMENTO DO FLUXO PARA OS MODOS DE OPERACAO.
FONTE: U.S. DEPARTMENT OF ENERGY (1998).

O sistema de filtracdo tangencial soa mais eficiente, permitindo o
escoamento de grandes volumes de fluidos, uma vez que este tipo de
escoamento € a alta velocidade (PAULSON et alii., 1984). Esse fluxo nao evita
a formacdo da camada de polarizacdo, mas esse fenbmeno é amenizado e,
consequentemente, retarda a compactacdo da membrana.

Nos sistemas de separacdo com membranas, comandados por
diferenciais de pressao, observa-se uma queda no fluxo de permeado com
relacdo ao tempo. Este declinio no fluxo pode estar associado a uma série de
fenbmenos, que ocorrem simultaneamente e que limitam o transporte do
solvente (CHACON-VILLALOBOS, 2006; PESSOA JR e KILIKIAN, 2005).

Nos primeiros instantes de processamento, observa-se um declinio
acentuado no valor do fluxo em relacdo ao fluxo do solvente puro, atribuido a
um fendmeno denominado polarizacdo de concentracdo, que resulta da
formacdo de uma alta concentragdo de soluto na superficie da membrana. O
declinio do fluxo com relagdo ao tempo continua lentamente, e sobre a
membrana vai se formando uma camada de materiais acumulados, que
dificultam a eficiéncia do processo. Como a polarizacdo de concentracao se
estabelece rapidamente, ocorre uma variacdo adicional do declinio do fluxo

com o tempo, a qual é atribuida a possiveis alteragbes na membrana,



38

provocadas pelas espécies presentes na solugdo. O conjunto dessas
alteracdes é conhecido como fouling ou colmatagem da membrana (CHACON-
VILLALOBOS, 2006; PESSOA JR e KILIKIAN, 2005).

O fluxo permeado representa uma variavel critica para qualquer
processo com membranas. Buscam-se a maximizacao da taxa de permeacao e
0 ajuste das caracteristicas de seletividade desejadas ao processo (FREITAS,
1995). Entretanto, alguns aspectos inerentes a operacdo com membrana
conduzem a uma reducdo significativa da taxa de permeacdo, como, por
exemplo, as interagcfes entre a solugcdo e a membrana e suas caracteristicas; a
formacao de um filme precipitado, ou de torta filtrante; e a incrustagédo gerando
o fouling (KOLTUNIEWICZ; FIELD; ARNOT, 1995, BHATTACHARJEE;
DATTA, 1996).

llustra-se na Figura 2.4 a queda do fluxo de permeado com o decorrer
do tempo em fungcdo dos fendmenos resistivos que acontecem
comparativamente ao fluxo do solvente puro. Nos primeiros instantes, observa-
se um declinio acentuado do fluxo em relacdo ao solvente puro devido a
formacdo de uma alta concentracdo de soluto na superficie da membrana. O
declinio do fluxo continua com o tempo, em virtude da formacdo de outros
mecanismos resistivos, além dos fenbmenos ocasionados pela hidrodinamica
do sistema (CHACON-VILLALOBOS, 2006).

-
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FIGURA 2.4 — QUEDA DO FLUXO DE PERMEADO COM O TEMPO DE OPERACAO.
FONTE: HABERT, BORGES E NOBREGA, 2006.
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Dentre os fatores relacionados a natureza da membrana, destacam-se
(MERIN; DAUFIN 1990):

* Adsor¢do do soluto na membrana: processo ocasionado pelas
interag@es fisico-quimicas existentes entre o material da membrana e
0S componentes presentes na solucéo a ser tratada. O fendmeno de
adsorcdo pode ocorrer tanto na superficie da membrana quanto na
superficie interna dos poros;

* Entupimento dos poros: consiste da agdo mecanica de obstrucdo das
particulas ou moléculas envolvidas, sobre os poros da membrana. A
extensdo deste fendmeno depende também da morfologia da
membrana. Para membranas assimétricas, este efeito ocorre
predominantemente na superficie, pois € nesta regido que se
apresentam as menores dimensdes de poros.

» Depoésito superficial das espécies presentes na solucao: representa a
formacdo de um filme na superficie da membrana, que com um
elevado grau de compactacao, reduz o fluxo de permeado. Quando a
solugcdo consiste de particulas suspensas, a formacdo do filme
processa-se por deposito gerando a torta filtrante similar a filtracao
classica; e se a solucéo consiste de macromoléculas, pode ocorrer a
precipitacdo em forma de gel devido a elevacdo da concentracdo das

espécies na superficie da membrana.

O fouling é um fenbmeno indesejavel e extremamente complicado
sendo complexa a sua compreensao. Muitos fatores interferem na extensao do
fouling, dentre os quais (FREITAS, 1995; SOUZA, 2007):

» Propriedades fisico-quimicas e morfologia da membrana, tais como a

natureza da membrana, a distribuicdo e o tamanho de poros;

» Propriedades fisico-quimicas da solucédo a ser filtrada, como o pH, a

estrutura quimica e a concentracao das espécies presentes;

» Parametros de operacdo, como a pressdo transmembrana aplicada,

temperatura e velocidade tangencial superficial.
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A selecdo das condi¢cbes de operacdo é de fundamental importancia
para a minimizagdo do fouling e consequente melhoria da operagédo, com a
maximizacao do fluxo de permeado e de seletividade do processo.

Algumas estratégias tém sido tomadas para controlar e reduzir o efeito
da colmatagem: desenvolvimento de membranas com maior carater hidrofilico;
ajuste das condi¢des operacionais, como a velocidade tangencial, reduzindo a
polarizacdo de concentracdo e aumentando a tensdo de cisalhamento na
superficie da membrana; desenvolvimento de equipamentos com pulso de
gases (ar ou nitrogénio) para remover a camada aderida a membrana e reduzir
a polarizagéo de concentracio (BRIAO, 2007).

Os principais parametros de operacdo que afetam diretamente o fouling
da membrana sdo: a temperatura, o fluxo de permeado, a pressédo, a
concentracdo de alimentagcdo e a configuracdo do equipamento (CHERYAN,
1986).

Em geral, o aumento da temperatura faz com que haja um aumento no
fluxo de permeado, devido a reducéo da viscosidade do fluido processado. O
aumento da temperatura ocasiona também o aumento da difusividade do soluto
e, consequentemente um aumento na taxa de transporte de solutos através da
membrana. Assim, para se obter altos fluxos de permeado e menor fouling, o
ideal seria operar a temperaturas mais elevadas (RENNER e ABD EL-SALAM,
1991).

O fluxo de permeado aumenta com o aumento da pressdo até que a
camada gel formada sobre a superficie da membrana alcance uma
concentracdo limite. Nesse ponto, o fluxo se torna independente da presséao,
ficando aproximadamente constante, denominado fluxo limite. Um aumento de
pressdo acima deste ponto, resulta em um decréscimo do fluxo de permeado,
devido a compactacédo da camada gel formada, aumentando a colmatagem da
membrana, que se torna menos permeavel a agua (SOUZA, 2007).

O aumento da concentragdo de solidos na solugdo de alimentacéo
causa um aumento na sua viscosidade e densidade, resultando em uma
diminuicdo da difusividade do soluto. Assim, a medida que o fator de

concentracdo aumenta o fluxo de permeado tende a diminuir e, teoricamente, o
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fluxo sera zero quando a concentragdo de alimentacéo for igual & concentracao
da camada gel formada durante o processo (FARRO, 2003).

O aumento da velocidade tangencial aumenta a taxa de permeacao,
pois provoca maior turbuléncia do fluido proximo a superficie da membrana,
arrastando os solidos acumulados e, dessa forma, reduzindo a espessura da
camada limite de polarizagdo. Em outras palavras, o aumento da velocidade
tangencial promove uma limpeza parcial da superficie da membrana,
removendo as moléculas que sdo continuamente depositadas, aumentando
assim, o fluxo de permeado. Este constitui um dos métodos mais simples e
efetivos de controlar o efeito da polarizacdo de concentracdo (RIBEIRO et al.,
2005; PESSOA JR. e KILIKIAN, 2005; ATRA et al., 2005).

Uma limpeza quimica peridodica da membrana € necessaria para
remover a camada de material que é depositada em sua superficie, no final dos
processos. O intervalo de tempo com que esta limpeza deve ser efetuada é
dependente de uma série de fatores, tais como: o tipo de membrana e sua
configuracdo, as condicbes de operacdo (fluxo permeado, presséao,
temperatura), composicao e propriedades do fluido processado. Esta limpeza é
realizada de forma a devolver a membrana suas caracteristicas iniciais, ou
seja, sua permeabilidade, sem que ocorra um deterioramento da mesma.
Mesmo com a limpeza quimica, a recuperacdo do fluxo permeado nunca €&
total.

A eficiéncia da limpeza é usualmente medida determinando a
porcentagem recuperada do fluxo original, que ndo deve ser menor do que
95%. Quando o valor do fluxo permeado, ap0s sucessiveis ciclos de limpeza,
cair abaixo de um valor critico predeterminado (que varia de caso a caso),
deve-se proceder a substituicio das membranas (CHACON-VILLALOBOS,
2006; HEBERT et al., 2006; PESSOA JR. e KILIKIAN, 2005; RENNER e ABD
EL-SALAM, 1991).

Assim, a reducédo do fouling e o desenvolvimento de um eficiente
procedimento de limpeza das membranas sdo fundamentais para que o

processo tenha um desempenho satisfatorio.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIA-PRIMA

O caldo de cana foi obtido através da moagem de cana-de-agucar
(Saccharum officinarum) da regido de Morretes, apresentando maturacao entre
meédia a tardia, sem passar pelo processo de queima da cana.

Foram utilizados dois lotes de cana, sendo que o primeiro lote (Lote I)
foi obtido através da moagem da cana logo apés o corte, e 0 segundo lote
(Lote II), sera obtido apds o armazenamento da cana por 6 dias.

A estocagem da temperatura ambiente e a temperatura no interior dos
feixes de cana, e a umidade relativa (UR) do ar foram monitoradas por termo-
higrometro digital INCOTERM com preciséo da temperatura de 1°C e 5% UR.

A moagem da cana foi realizada por esmagamento em moenda
instalada em carrinhos ambulantes de garapa, transportada em bombonas
plasticas, totalizando um volume de aproximadamente 80 litros de caldo.

Os caldos foram separados em volumes menores, aproximadamente 4
litros cada, previamente filtrados em filtros de celulose com microfuros para
retirar as sujidades maiores e em seguida as amostras foram congelados até o

preparo para cada ensaio.

3.2 PLANEJAMENTO E DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

O delineamento experimental utilizado foi condicionado a um lote de
cana-de-agucar, avaliando a influéncia de duas varidveis, temperatura e

pressdo (Tabela 3.1) e tempo de estocagem na clarificacdo.

TABELA 3.1 — VALORES UTILIZADOS NO DELINEAMENTO EXPERIMENTAL.
Variavel -1 0 +1

Temperatura ( °C) 50 60 70
Pressao (bar) 0,4 0,5 0,6
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Os experimentos foram realizados aleatoriamente seguindo um
delineamento fatorial 22 com quatro repeticdes no ponto central (PC) conforme
a Tabela 3.2, totalizando 34 amostras para a realizacdo das analises.

O planejamento fatorial permite a variacdo das variaveis independentes
em todos os niveis, permitindo assim a combinacao de todas variaveis e sendo
possivel medir os efeitos ou influéncias de uma ou mais varidveis na resposta
(CALADO e MONTGOMERY, 2003).

TABELA 3.2 — MATRIZ DO DELINEAMENTO EXPERIMENTAL.

Experimento Temperatura ( °C) Presséo (bar)
1 -1 -1
2 -1 +1
3 +1 -1
4 +1 +1
5 (PC) 0 0
6 (PC) 0 0
7 (PC) 0 0
8 (PC) 0 0

Os dados foram estatisticamente analisados por Analise de Variancia
(ANOVA) ao nivel de 5% de significancia. A andlise envolveu a comparacéo
das médias dos tratamentos pelo teste de Tukey (5% de significancia) quando
houve diferenca entre as médias. Também foram realizados testes de
homogeneidade de Bartlett, a fim de verificar se ha tendéncia dos resultados.

Os resultados das andlises realizadas foram visualizados através de
superficie de resposta, onde pode-se observar a influéncia dos parametros
(temperatura e pressdo) sobre as caracteristicas (cor, pH, °Brix, POL,
viscosidade, turbidez) nos caldos resultantes do processo de MF.

Os experimentos foram realizados aleatoriamente a fim de impedir que
fatores indesejaveis e desconhecidos mascarassem os efeitos estudados, pois
a probabilidade de um desses fatores influenciarem na resposta € a mesma
para todas, minimizando o efeito (BARROS NETO, SCARMINIO e BRUNS,
1007). O software utilizado nas analises estatisticas foi o STATISTICA 7.0
(StatSoft, Tulsa, OK, USA) e o Origin 50.
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3.3 MEMBRANA CERAMICA

A membrana utilizada foi tubular assimétrica, modelo comercial da
FAIREY INDUSTRIAL CERAMICS® composta de sete canais em forma de
estrela, conforme ilustra a Figura 3.1:

FIGURA 3.1 - MEMBRANA TUBULAR COM CANAIS ESTRELADOS.
FONTE: FAIREY INDUSTRIAL CERAMICS, 2008a.

A Tabela 3.3 apresenta as informacgfes referentes a membrana

ceramica utilizada:

TABELA 3.3 - CARACTERISTICAS DA MEMBRANA UTILIZADA.

PROPRIEDADES DA MEMBRANA VALORES
Material constituinte Ceramico: a — Al,O4
Comprimento (cm) 60,0

Diametro externo (cm) 2,0

N°. de canais 7
Diametro interno do canal (cm) 0,26
Porosidade média (%) 35,0
Diametro médio dos poros do filme (um) 0,44
Diametro médio dos poros do suporte (um) 3.0

FONTE: FAIREY INDUSTRIAL CERAMICS, 2008b.
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3.4 UNIDADE EXPERIMENTAL DE MICROFILTRACAO

O equipamento de microfiltracdo foi desenvolvido para pesquisas do
Programa de PoOs-Graduacdo em Tecnologia de Alimentos (PPGTA) do
Departamento de Engenharia Quimica (DEQ-UFPR), construido em parceira
com a empresa Carl Arms Comércio de Componentes Industriais LTDA,
localizada em Pinhais, regido metropolitana de Curitiba. A Figura 3.2 abaixo
ilustra o sistema utilizado na microfiltracéo.

[

FIGURA 3.2 — UNIDADE EXPERIMENTAL DE MICROFILTRAGAO, EMULTEC — UFPR.

O tanque de alimentacdo apresenta capacidade de armazenamento de
20 litros. Para evitar a entrada de ar pelo duto de succéo da bomba, um volume
minimo, em torno de 2 litros, é necessario manter durante a operacao.

O sistema de bombeamento da solu¢do € composto de uma bomba de
deslocamento positivo de engrenagens associada a um inversor de frequéncia.

O sistema de aquecimento foi desenvolvido aproveitando um banho de
aquecimento disponivel. O aquecimento é externo ao tanque de alimentacao,
feito a partir de uma serpentina imersa em banho de aquecimento modelo
QUIMIS Q215. O controle da temperatura € feito a partir da medida direta da
temperatura da solucdo no interior do tanque. O procedimento de operacéo do
equipamento foi desenvolvido por DA SILVA (2009).

O ajuste da pressao do sistema € efetuado a partir do estrangulamento
exercido pela vélvula micrométrica do tipo agulha, sendo monitorado pelos
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mandmetros de linha P1 e P2. O valor de presséo € estabelecido a partir da
meédia observada nos manémetros, conforme a Equacéo 3.1.

_P1+P2

AP >

(3.1)

3.5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O experimento de clarificacdo utilizando membranas ceramicas foi
realizado no moédulo de microfiltracdo, que utiliza os principios da filtracdo
tangencial, em batelada e sem reciclo do permeado, ndo causando
concentragdo do mesmo.

A vazdo obtida pela bomba foi de 1000 L/h, com frequiéncia méxima de
60 Hz. Cada batelada de processamento foi alimentada com 4 litros de caldo
de cana.

Inicialmente, com a membrana limpa, operou-se 0 conjunto com agua
deionizada nas condicOes de referéncia por trinta minutos e fazendo-se a
coleta do fluxo de permeado por dois minutos, tomando medidas a cada 30
segundos. Essa medida foi feita em triplicata. Desta forma foi possivel avaliar a
condicdo de limpeza da membrana, sempre comparando estes valores com 0s
de fluxo através da membrana realizados nos ensaios anteriores e nas
mesmas condigdes.

Apbs a verificacdo do fluxo com a membrana limpa ajustou-se o sistema
para as condicbes operacionais do ensaio. O sistema deve operar por trinta
minutos para ambientar a membrana, a presséo e a temperatura fixadas para o
ensaio. O calculo do valor de fluxo faz-se pela Equagdo 3.2 (USHIKUBO;
WATANABE; VIOTTO, 2006).

(3.2)

Onde:

J (t) € o valor de fluxo de permeado (kg/m2.h);

Am é a massa de permeado coletada durante o tempo (kg);

Aw € a area superficial da membrana (m?) conforme a Tabela 3.2;

t € o tempo na qual foi registrada a massa (h).
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Todos os ensaios foram realizados de acordo com o delineamento e
foram retirados aproximadamente 2 litros de permeado, sendo que o retentado
também foi coletado e armazenado para a realizacao das analises.

Para a determinacdo do fluxo do permeado de caldo, foram realizadas
medidas de massa a cada 30 segundos em um intervalo de 5 minutos. Apds
esse tempo, foram realizados medidas a cada 1 minuto até o volume desejado.
O método utilizado para determinar o fluxo foi por gravimetria, utilizando-se
uma balanca analitica de 0,1 g de precisdo na saida do fluxo.

Procedeu-se primeiramente todas as clarificagdes. As amostras de
caldo bruto, clarificado e retentado foram entdo conservadas sob congelamento

para posterior realizacéo das analises fisico-quimicas.

3.6 LIMPEZA DA MEMBRANA

A limpeza foi realizada apés cada ensaio, em sistema CIP (clean in
place), para preservar a membrana e recuperar a permeabilidade da mesma.
A temperatura de limpeza da membrana foi de 70°C e presséo de 0,4

bar, na seguinte sequéncia por 30 minutos em cada etapa:

«  Agua deionizada;
. Solucéo de NaOH de 1% m/v;
«  Agua deionizada;

. Acido citrico a 0,8% m/v.

A metodologia de limpeza foi determinada apos testes preliminares a
fim de ndo danificar a membrana. O fluxo estabelecido para considerar
membrana limpa foi de no minimo 400 kg/m?.h.

A verificagdo desse fluxo é realizada, antes de cada operacgéo, a 30°C

com agua deionizada por 30 minutos e 0,4 bar de pressao.
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3.7 ANALISES FiSICO-QUIMICAS

As analises foram realizadas no caldo de cana bruto, no caldo
clarificado e no caldo retentado a fim de determinar as caracteristicas de cada

produto e avaliar se houve diferenca entre eles em sua composicao.

3.7.1 Sélidos sollveis totais (° Brix)

Foram realizadas por leitura direta em refratbmetro de bancada.
Quando necessario, foi realizada a correcdo da temperatura para 20°C,

seguindo a tabela em ANEXO.

3.7.2 Determinacéo de pH

A leitura do pH foi realizada em pHmetro digital da GEHAKA modelo
PG 1800 de precisdo 0,01 pH apos calibracdo com as soluc¢des tampéo de pH
7,0 e 4,0 (IAL,1985).

3.7.3 Cor ICUMSA

A medida de cor ICUMSA (International Commission for Uniform
Methods of Sugar Analysis) é a expressao do indice de absorbancia de uma
solucéo acucarada multiplicada por 1000. Primeiramente, as amostras de caldo
de cana foram diluidas para 1° Brix, e para as amostras de caldo retentado,
foram filtradas antes da diluicdo devido a maior sujidade. Em seguida, fez-se a
correcdo do pH para 7,0 + 0,05 com solucao de &cido cloridrico ou soda 0,05N.

A leitura da absorbancia foi realizada em um espectrofotometro PRO-
ANALISE UV 1600/1800 a 420nm, em uma cubeta de 1cm e, utilizando agua
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deionizada como branco. A cor ICUMSA do caldo foi calculada utilizando a

Equacéo 3.3.

Abs
Cor ICUMSA(IU)= ="~ x 1000 (3.3)

Onde:
Abs = absorbancia da solucéo (a 420nm);
b = comprimento da cubeta;

C = concentracéo de sacarose.

As taxas de remocao de cor foram calculadas através da Equacéo 3.4:

L -L,
TR = C x100 (3.4)

Onde:
TR = taxa de remocéo de cor
L; = leitura de cor no caldo de cana

L = leitura de cor no caldo de cana clarificado

3.7.4 Determinacao de Turbidez

A medida foi realizada em turbidimetro Microprocessado DLM 2000B
DEL LAB, e capilar modelo SCHOTT CT 52 com uso de um capilar 513 — 10 n.
100, localizada no Centro de Pesquisa e Processamento de Alimentos (CEPPA
da UFPR).

A medida de turbidez baseia-se na comparacao da intensidade de luz
dispersa por uma suspensédo padrédo de referéncia sob as mesmas condicdes.
Quanto mais alta a intensidade de luz dispersa, maior a turbidez. As amostras
foram diluidas quando necessério. A unidade de medida de turbidez € dada em
Unidades Nefolométricas de Turbidez (NTU). As taxas de remocédo de turbidez

foram calculadas através da Equacéao 3.5:
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TR=E
L

Lx100 (3.5)

Onde:
TR = taxa de remocéo de turbidez;
L; = leitura de turbidez no caldo de cana;

L = leitura de turbidez no caldo de cana clarificado;

3.7.5 Determinacao de Viscosidade

A viscosidade (u) foi determinada por escoamento capilar n° 150 em
equipamento SCHOTT CT 52 a partir da Equacdo 3.6. As amostras foram

submetidas a mesma temperatura experimental de clarificacao.

M=KXtxp (3.6)
Onde:
K = 0,035 mm?/s? (constante do capilar n° 150);
t = tempo de escoamento em s;

m .
=y densidade em g/mL.

A massa foi determinada em balanca analitica de precisdo 1,0 x 10* g
e 0 volume determinado por meio de picnémetro de 50 mL, sendo assim,

determinada a densidade.

3.7.6 Determinagao de cinzas por incineragéo

As cinzas foram determinadas pelo método AOAC 900.02 (1996). As
amostras foram pesadas em balanca analitica OHAUS — Adventure de preciséo

0,0001g e determinadas a partir da Equacao 3.7.
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100 x N
P

% Cinzas(m/m) = (3.7)

Onde:
N = massa de cinzas em g;

P = massa da amostra em g.

3.7.7 Determinacao de Minerais

A determinacdo de minerais (K, Na, Fe, Zn, Mn, Mg, Ca, Cu) foi
realizada por espectrometro de duplo feixe de absorcdo atdmica
(VARIAN/SPECTRA AA-100-200), faixa de comprimento de onda de 185 a 900
nm, localizada no Centro de Pesquisa e Processamento de Alimentos
(CEPPA/UFPR).

As amostras foram preparadas por digestdo acida para eliminar os
compostos organicos. As vidrarias foram lavadas em solucdo de &cido nitrico

20% a fim de evitar contaminacdo de uma amostra para outra.
3.7.8 Pol

O Pol é a medida das substancias totais polarizaveis e representa o
percentual, em massa, de sacarose no caldo. A determinacao de Pol, sugerida
Manual da CONSECANA (2007), foi feita por leitura sacarimétrica em

polarimetro com lampada de sodio e determinada pela Equacéo 3.9, quando

necessario, fez-se a correcdo da temperatura de acordo com a Equacéo 3.8 .

L. =L.(1+0,000255(T - 20)) (3.8)

Pol% Caldo =L.(0,2605 - 0,0009882 x B) (3.9)

Onde:

Lc = leitura sacarimétrica corrigida;
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Ls = leitura sacarimétrica;
T = temperatura da amostra,
B = Brix caldo.

As amostras de caldo néo clarificado por membranas foram clarificadas
com acetato de chumbo (1,5 g/ 100 mL), utilizando-se o sobrenadante.

Quando néao havia possibilidade da realizacdo da leitura desse
sobrenadante, diluiu-se em partes iguais, volume/volume, e multiplicou-se o

valor da leitura por 2.

3.7.9 Pureza

A pureza do caldo determina a qualidade da matéria-prima para se
recuperar o agucar. Essa analise foi determinada a partir do Pol, de acordo
com a Equacao 3.10. Quando nao havia possibilidade da realizacdo do caldo
clarificado e diluido, a pureza (pza) assumida foi de 65%, de acordo com a
CONSECANA (2007). A pureza representa o percentual de sacarose presente
nos solidos totais dissolvidos no caldo.

100 x Pol% Caldo
Pza= B (3.10)

3.7.10 Microscopia eletronica da membrana ceramica

A amostra da membrana ceramica foi submetida a uma analise de
microscopia eletrénica de varredura (MEV), modelo JEOL — JSM 6360 LV, a
fim de visualizar a estrutura dos poros da membrana.

A amostra foi submetida a uma metalizacdo, realizada no Centro de

Microscopia Eletrénica da Universidade Federal do Parana.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 TESTES PRELIMINARES

Os testes preliminares de clarificagédo de caldo de cana definiram os
parametros de operacdo da clarificagdo e a metodologia da limpeza da
membrana ceramica. As variaveis temperatura e pressdo foram testadas e
definidas apos clarificacbes com caldo de cana adquiridos na regido de
Curitiba.

O processo de separacdo por microfiltracdo, geralmente n&o ultrapassa
3 bar de pressdo. Como o equipamento de MF e a membrana nao haviam sido
utilizados para clarificacdo de produtos complexos, como o caldo de cana,
entdo operou-se a pressfes mais baixas. A maxima pressdo operada nos
testes preliminares foi de 0,8 bar, porém observou-se que o fluxo apresentou
rapido decaimento, ndo atingindo a massa esperada e também ocorreu maior
dificuldade de limpeza da membrana.

A limpeza da membrana também foi estudada a fim de determinar a
melhor metodologia que nédo danificasse a membrana. Primeiramente a
limpeza foi realizada apenas com agua deionizada, sem adicdo de nenhum
produto quimico, mas o tempo de limpeza da membrana foi muito alto,
invialibilizando o processo, pois a clarificacdo durava 10 minutos e a limpeza
durava o restante do dia.

Outra alternativa testada foi por ultrassom, mas apresentou desgaste
da membrana em suas extremidades. Esse desgaste poderia afetar a eficiéncia
da membrana alterando o fluxo e prejudicando sua clarificacdo. O método de
limpeza escolhido foi entdo alternar agua deionizada com &cido citrico e
hidroxido de sodio, apds cada ensaio.

A fim de visualizar a utilizacdo do caldo clarificado como matéria-prima

e verificar se a quantidade de acgUcares permaneceria no caldo para producao
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de outros produtos, o caldo permeado foi submetido a aquecimento até a
formacdo da caramelizacdo dos acucares. O caldo retentado também foi
submetido ao aquecimento. Ocorreu a caramelizacdo nos dois caldos. O caldo
clarificado resultou em produto mais claro que o retentado, como era esperado.
Para confirmar se a sacarose ndo alterou durante a clarificacdo foi
realizada uma analise cromatografica de quebra de aglcares, essa andlise
mostrou que 0s agucares permaneceram nos caldo permeado e retentado,
Dessa forma foram determinadas as condicdes de operacdo da

clarificacdo e a metodologia de limpeza da membrana ceramica.

4.2 MATERIA-PRIMA

A obtencao do caldo de cana foi de acordo com a metodologia citada
na pagina 41. A temperatura ambiente média na estocagem da cana foi de
18,9°C, atingindo temperatura média no interior dos feixes de 19,6°C e UR do
ar em 52%.

Observou-se que apds o sexto dia de estocagem, houve um aumento
dos sélidos soltveis (°Brix), 13,93 + 0,03, em relacéo ao caldo moido logo apds
a colheita (11,3 + 0,11), apresentando coeficiente ajustado R* = 0,99, porém
diferentes estatisticamente pelo teste de Tukey.

Foi observado diminuicdo do pH, passando de 4,5 + 0,01 (Lote |) para
4,42 + 0,01 (Lote Il), com coeficiente de determinacdo ajustado R? = 0,94.

Esses parametros foram determinados antes do congelamento.

4.3 MEMBRANA CERAMICA

A membrana ceramica de multiplos canais foi visualizada por
microscopia eletronica de varredura com o objetivo de avaliar a configuracéo
dos poros. A microscopia confirmou que existem poros de diferentes tamanhos,
apresentando, assim, configuracdo assimétrica.

Essa visualizacdo dos poros explica a informagdo do tamanho dos
poros fornecida pelo fabricante, uma vez que informa o tamanho meéedio da

camada seletiva de 0,44 pm de diametro, confirmando a variagcdo de tamanho.
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A Figura 4.1 apresenta a estrutura da membrana visualizada por meio

de MEV em diferentes aumentos.

0 -
FIGURA 4.1 - VISUALIZACAO DO TAMANHO DOS POROS NOS DIFERENTES
AUMENTOS.

A configuracdo assimétrica da membrana permite entdo a retencdo de
particulas maiores que 0,44 um como impurezas € microrganismos, que
apresentam tamanhos que variam de 1 a 10 um, podendo interferir na remocao
da turbidez do caldo permeado, na qualidade do caldo ou ainda causando
entupimento dos poros.

Essa variacdo no tamanho dos poros pode dificultar a limpeza da
membrana caso particulas fiquem retidas nos menores poros, diminuindo a

recuperacéo do fluxo.
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Além da variagdo dos poros, deve-se levar em consideracdo que
existam poros sem saida ou com restricdo da passagem de permeado
(HABERT et al., 2006), podendo assim, reter particulas que deveriam passar
com facilidade e também dificultar a limpeza, diminuindo a recuperacdo do

fluxo.

Restricédo Poro sem
saida

FIGURA 4.2 - COMPARACAO DA ESTRUTURA POROSA DA MEMBRANA.
FONTE: HEBERT et al., 2006.

4.4 CLARIFICACAO DO CALDO DE CANA

A clarificacdo do caldo de cana realizada na unidade experimental de
microfiltracdo por membrana ceramica com multiplos canais de acordo com os
procedimentos operacionais descritos por DA SILVA (2009).

A coleta de caldo permeado foi realizada até que fosse atingido
aproximadamente 2 kg de permeado. O menor tempo para atingir a massa
para o Lote | foi o experimento 3, levando 11 minutos, e para o Lote I, o
Experimento 4, levando 9 minutos para clarificacdo, ambos experimentos a
temperatura de 70°C. A Tabela 4.1 mostra os tempos de permeacgéo atingidos

para cada ensaio.

TABELA 4.1 — TEMPO DE PERMEAGCAO PARA CADA ENSAIO.

Experimentos Lote I (min) Lote Il (min)
1 15 14
2 13 13
3 11 10
4 12 9
5 12 12
6 11 12
7 15 12
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8 11 11

Em geral, altas temperaturas aumentam o fluxo de permeado, devido a
reducdo da viscosidade (RENNER e ABD EL-SALAM, 1991). Observando a
viscosidade nos experimentos 3 (Lote I) e 4 (Lote Il), ndo foram 0s menores
valores encontrados, 0,85 cP e 0,81 cP, respectivamente. Apesar dos menores
tempos de permeacéo ter sido ocorrido em altas temperaturas, as viscosidades
nao tiveram comportamento de acordo com a literatura.

Os experimentos foram realizados aleatoriamente a fim de ndo causar
nenhuma tendéncia nos resultados. Os fluxos para os caldos foram
determinados a partir da Equagéo 3.2. As Figuras 4.3 (A) e (B) apresentam o
comportamento dos fluxos dos caldos permeados.

O perfil da queda do fluxo gerado, mostra que ocorreu grande
decaimento no fluxo nos instantes iniciais e com o passar do tempo o fluxo de
permeado foi se estabilizando ao longo do tempo.

A partir da visualizacdo dos resultados gerados pelos dados da coleta
de caldo permeado, foi possivel observar certa elevacdo de fluxo no sexto
minuto de clarificacdo, independente da temperatura e da pressdo de
operacdo. Essa elevacdo ocorreu de forma repetitiva e sem interferéncia na

operacéao do sistema.
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FIGURA 4.3 - COMPORTAMENTO DO FLUXO NA CLARIFICACAO (A) LOTE I; (B) LOTE II.
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Esse comportamento do fluxo pode ser justificada pela possibilidade de
um arraste das sujidades superficiais influenciada pelo fluxo tangencial,
caracteristica esta que possibilita a autolimpeza (HABERT et al., 1997; DAIRY
PROCESSING HANDBOOK, 1995) e retarda o entupimento dos poros
(PAULSON et alii., 1984).

A elevacdo no fluxo de operacdo também foi visualizada operando o
sistema com agua deionizada, nas mesmas condicbes experimentais que 0s
caldos foram submetidos.

O mesmo comportamento foi observado, podendo-se concluir que essa
elevacéo do fluxo ocorre independente da solucdo permeada. Acredita-se que
este fenbmeno ocorra apdés um equilibrio entre a presséo, temperatura e a
membrana, ocorrendo entéo a diminuicdo da camada de polarizacéo, causando
uma aumento razoavel no fluxo do permeado pelo arraste de sujidades.

A Figura 4.4 (A) e (B) apresenta 0 comportamento com agua em
relacdo ao caldo de cana, que, de acordo com o esperado, a agua apresentou

valores de fluxos maiores que o caldo de cana, que € uma solucdo complexa,

com impurezas e materiais organicos.
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FIGURA 4.4 - COMPORTAMENTO DO FLUXO COM AGUA (A) LOTE I; (B) LOTE 1.

A confirmacéao da semelhanga do decaimento dos fluxos para os caldos

e da solugéo pura se deu pela normalizacdo dos gréficos (Figura 4.5 A e B),

onde a sobreposicdo dos fluxos indica que o comportamento € semelhante.
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A tendéncia dos graficos demonstrou que independentes da presséao e
da temperatura de clarificacdo, houve o mesmo comportamento no decaimento
do fluxo ao longo do tempo indicando que néo ha influéncia desses parametros
no processo, tornando entdo o fator tempo, o parametro determinante da

escolha do melhor parametro de processo.
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FIGURA 4.5 - COMPORTAMENTO DO FLUXO NORMALIZADO (A) LOTE I; (B) LOTE Il

Os comportamentos semelhantes dos fluxos nos dois lotes
demonstram que hé& boa repetibilidade de operacdo do equipamento e
comportamento de clarificagcao do fluxo.

DA SILVA (2009) operou o0 mesmo equipamento de microfiltracdo com
solucdo de pectina em diferentes concentracoes, mas nao visualizou esse
comportamento de elevacéo do fluxo.

A limpeza da membrana foi realizada de acordo com a metodologia
estabelecida, sempre apos a clarificacdo e obedecendo a condicdo de que o
fluxo inicial com a agua é maior que 400 kg/m?.h.

As Figuras 4.6 e 4.7 mostram o comportamento da limpeza da
membrana nas condi¢des estabelecidas apds cada ensaio realizado.
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No entanto observou-se que a limpeza ndo segue um padrdo na

reconstituicdo do valor do fluxo, pois como foi observada por MEV, a

membrana apresenta configuracao assimétrica, dificultando a limpeza.
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Apesar dessa configuragédo e pelo fato do caldo de cana ser uma
solugdo complexa, ndo ocorreu o fendbmeno de fouling, ou seja, entupimento
total dos poros, permitindo a regeneracao parcial do fluxo.

A alternativa de limpeza seria a retrolavagem, injecdo de gases, como
ar e nitrogénio, para remover a camada de sujidades aderida na membrana,
que possibilitariam melhor limpeza dos poros (BRIAO, 2007).

Conforme as corridas de clarificacdo ocorriam aleatoriamente, foi
possivel determinar o comportamento da membrana em relacdo a limpeza da
membrana ceramica.

Observou-se que ao iniciar a primeira clarificagcdo com caldo de cana, o
fluxo da membrana limpa apresentou o maior valor de fluxo, ndo sendo
alcancado novamente ao longo dos procedimentos experimentais de
clarificacdo, pois a membrana n&o havia sido utilizada para solu¢cdes mais
complexas, como o caldo de cana. Portanto, a membrana ceramica n&o
apresentava nenhuma sujidade anterior que prejudicasse a permeacao do
caldo.

A primeira clarificacdo do Lote | apresentou queda de fluxo em mais de
100 kg/m%.h em relacdo ao fluxo inicial da segunda clarificacdo. Nesse caso, a
recuperacdo do fluxo foi de 78,78%, mas na maioria das limpezas, ocorreu
recuperacao do fluxo em mais de 100%, se comparado ao fluxo anterior.

A menor regeneracéo do fluxo para o Lote Il foi de 91,52% e ocorrendo
também a regeneracgdo do fluxo acima de 100%, mostrando que ndo ocorreu o
fendmeno de fouling.

Esses resultados mostram que a metodologia de limpeza foi eficaz na

regeneracao do fluxo.
4.5 CARACTERIZACAO DO CALDO DE CANA

A caracterizacao das principais propriedades do caldo de cana de cada
lote esta apresentada na Tabela 4.2.



TABELA 4.2 - CARACTERIZAGCAO DO CALDO IN NATURA.

Propriedade Caldo Lote | Caldo Lote Il
°Brix 11,3+0,11 13,93 + 0,03
pH 45+0,01 4,42 + 0,01
Cinzas (%) 0,13 0,16 + 0,01
Cor (UI) 7008,96 + 6,88 6508,44
Turbidez (NTU) 811,67 +1,67 741,67 + 3,33
Pol 5,65 +0,18 6,03 +0,21
Pureza (%) 50,03 + 0,53 43,3 £ 0,56
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NOTA: Média + Desvio Padrédo da média.

Os resultados das analises fisico-quimicas indicaram variacdo entre 0s
lotes, possivelmente devido ao tempo de estocagem da cana.

O valores de pH encontrados indicam que o caldo foi obtido de cana-
de-acucar de maturacédo tardia, com possivel deterioracdo, pois apresentam
valores de pH abaixo de 5,2 a 6,8 (LIMA et al., 2001). A caracteristica do caldo
de cana pode variar de acordo com a estacdo do ano, condi¢des climéticas e
variedade estudada.

Como pode ser observado na Tabela 4.2, o teor de solidos soluveis
apresentou pequeno aumento no valor apos a estocagem apesar de serem
abaixo dos valores encontrados pelos autores NOGUEIRA (2007) e
HAMERSKI (2009), que encontraram valores acima de 17 °Brix sem
especificacado do tempo de maturacéo.

O tempo e temperatura de estocagem da cana-de-acucar foram
estudados por YUSOF et al. (2000), a fim de verificar a influéncia na qualidade
do caldo de cana. Verificaram que a 27°C de armazenamento, houve aumento
dos solidos soluveis totais até o terceiro dia, indicando que a maturacao pode
ter continuado, porém, apds esses trés dias, houve decréscimo do valor,
provavelmente devido a senescéncia da cana. O pH apresentou decréscimo no
valor com o passar dos dias.

Nessa pesquisa o0s solidos solluveis apresentaram aumento apés 6 dias

e diminuicdo do pH, em temperatura de 18,9°C.
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A diminuicdo do pH em decorréncia do tempo de estocagem foi
significativa estatisticamente, pois a ANOVA indicou que sao diferentes a 5%
de significancia.

O teor de sdlido soluvel dos caldos in natura, ap6s armazenamento,
apresentou aumento no seu valor. Esse aumento foi significativo a 5% de
probabilidade pela analise estatistica indicando que os valores ndo sao iguais.

O teor de sacarose (Pol) dos caldos de cana aumentou apos periodo
de estocagem e apresentaram-se estatisticamente diferentes a 5% de
significancia.

JA a pureza diminuiu ap6s o sexto dia de estocagem, apesar do
aumento do Brix. Por meio da ANOVA os valores de pureza para oS
experimentos foram estatisticamente diferentes entre si a 5% de significancia.

O tempo de estocagem diminuiu a turbidez em 8,62% e
consequentemente, apresentou menor valor da cor ICUMSA, com reducédo de
7,1 % em relacdo ao caldo antes da estocagem. Analisando estatisticamente
as caracteristicas de turbidez e a cor dos dois lotes, ambos variaram apos
tempo de armazenamento e sao diferentes entre si.

Os niveis de cinzas ndo apresentaram diferenca significativa a 5% pela
ANOVA apesar da pequena variagcdo do desvio padrdo entre as amostras.
RUPA (2008) avaliou as cinzas em 16 variedades e observou que elas
variaram entre 0,1 e 7,0%, indicando a influéncia da variedade nas
caracteristicas da cana-de-acucar.

De acordo com a variacdo das caracteristicas dos caldos estudados,
concluiu-se que o tempo de estocagem influenciou nas caracteristicas do caldo
de cana.

Alguns minerais foram quantificados por absorgéo atbmica, como pode
ser observado na Tabela 4.2.

DE BRITO et al. (2009) encontraram 6,23 = 0,44 mg/L de Fe, 0,26 *
0,04 mg/L de Zn, 738,4 = 21,11 mg/L de K, 2,65 £ 0,18 mg/L de Mn e 2,51 £
0,30 mg/L de Cu no caldo clarificado.
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TABELA 4.2 - CARACTERIZACAO DOS MINERAIS DO CALDO IN NATURA.

Minerais (mg/L) Caldo Lote | Caldo Lote Il
Ca 53,61 +7,77 33,64 £ 0,32
Cu 0,67 £0,01 0,54
Fe 4,51+0,21 5,09 £ 0,05
Mg 77,16 £ 0,15 80,64 +0,47
Mn 2,57 0,02 2,38 +0,01
K 459,06 + 1,38 525,15 £ 1,63
Na 31,49 £ 0,26 26,56 +1,06
Zn 2,40 0,15 2,25%0,1

NOTA: Média + Desvio Padrdo da média.

NOGUEIRA et al. (2009) avaliaram a quantidade de alguns minerais
(Fe, K, P, Ca, Na, Cu, Mg, Mn, Zn) em 16 diferentes amostras de caldo de
cana, de diferentes regides. Os valores encontrados variaram entre 0,001 a
0,31 mg/mL de Fe, 0,071 a 0,115 mg/mL de K, 0,011 a 0,50 mg/mL de P, 0 a
0,045 mg/mL de Na, 0 a 0,045 mg/mL de Cu, 0,094 a 0,48 mg/mL de Mg, 0,006
a 0,29 mg/mL de Zn, 0,021 a 0,21 mg/mL de Mn e 0,14 a 0,70 mg/mL de Ca.
Nesse trabalho foi discutido que a quantidade desses elementos varia de
acordo com a regido, devido as caracteristicas do solo, variedade da cana e
adubacao do canavial.

A quantificacdo dos minerais indica uma possivel aplicacdo do caldo
de cana como suplementacéo alimentar que pode ser utilizado por atletas ou
pessoas que praticam atividade fisica, apesar de ser um alimento muito
energeético, pois o principal componente do caldo € a sacarose (FAVA, 2004).

Outra caracteristica estudada foi a viscosidade dos caldos submetidos
nas trés temperaturas estudadas nos experimentos (50, 60 e 70°C). Observou-
se que a viscosidade diminui conforme aumento de temperatura (Figura 4.8).
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FIGURA 4.8 - COMPORTAMENTO DA VISCOSIDADE COM AUMENTO DA TEMPERATURA.

A viscosidade dos caldos apresentou valores aproximados de 1,08 e
0,82 cP (1,06x10° Pa.s e 8,2x10™ Pa.s, respectivamente) para o Lote I, a 50 e
70°C respectivamente e para o Lote Il, 1,0 e 0,78 cP (1,0x10° Pa.s e 7,8x10™
Pa.s) nas mesmas temperaturas. O teste de hipotese da homogeneidade de
variancia é aceito, porém ndo séo idénticas, mas compativeis e passiveis de
comparagao.

O teste de Tukey indicou que, a 95% de confianca, as viscosidades sao
estatisticamente diferentes se comparadas a mesma temperatura. Os valores
de viscosidade apresentaram coeficientes de determinacéo R? = 0,99.

As viscosidades apresentaram pequeno desvio, ndo apresentando

nenhum outlier, como mostra a Figura 4.9, por meio de Box-plot.
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FIGURA 4.9 - COMPORTAMENTO DO DESVIO PADRAO PARA A
VISCOSIDADE.

Esses valores de viscosidade baixos indicam que o caldo de cana
apresenta comportamento de fluido Newtoniano. Esse decaimento da
viscosidade também foi observado por GASCHI (2008), onde as temperaturas
variaram de 25 a 70°C.

A diminuicdo em alta temperatura facilitaria a permeacdo através da
membrana. Porém nos ensaios e condicdes realizadas a variacdo de

viscosidade nao influencia a remocéao da cor e a diminuicao da turbidez.

4.6 CARACTERIZACAO DO CALDO PERMEADO E RETENTADO

A clarificacdo por microfiltracdo do caldo de cana resulta em dois
caldos, permeado e retentado que foram caracterizados apos
descongelamento.

De acordo com os resultados obtidos relacionados nas Tabelas 4.3 e
4.4, ndo ha relacdo direta da temperatura e pressdo de operacdo nas

caracteristicas dos caldos entre os experimentos, pois ndo ha comportamento
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nos resultados, se comparados entre eles. Os valores experimentais
encontrados nas analises apresentaram-se comportados, pois apresentaram

residuos homogéneos.

4.6.1 Solidos sollveis totais

Os valores de °Brix para o permeado variaram de 10,21 a 11,39 para o
Lote | e para o Lote Il, de 10,52 a 12,14. Observou-se aumento na variagdo do
°Brix para o retentado do Lote | (10,32 a 12,04) e para o Lote Il (10,65 a 12,54).
Essa variacdo observada nos solidos solUveis entre os experimentos e as
matérias-primas (Tabela 4.1) deve-se ao processo de homogeneizacdo dos
lotes e a propria separacdo dos sub-lotes, podendo ter mais ou menos
sujidades e compostos organicos.

A ANOVA foi realizada para os solidos solUveis apenas para o caldo
permeado dos experimentos de mesmo procedimento operacional, isto €,
experimentos de mesma pressao e a temperatura nos dois lotes, pois é o
produto de interesse a ser avaliado. Essa comparagao indicou que apenas 0
Experimento 3 (T = 70°C e P = 0,4 bar) apresentou semelhanca nos valores de
Brix, com R? =0,99 para todos 0s experimentos e 95% de confianca.

NOGUEIRA (2007), em seus experimentos de clarificacdo por MF,
observou aumento nos sélidos solUveis para o caldo retentado e o permeado

manteve-se constante em relagdo ao caldo de cana in natura.

4.6.2 pH

O pH apresentou variacao entre 4,41 a 5,51 para o permeado do Lote |
e de 4,71 a 5,15 para o Lote Il. Os resultados para o retentado foram de 4,46 a
5,54 parao Lote | e 4,82 a 5,16 para o Lote Il

Observou-se que alguns valores foram maiores que o caldo in natura,

esse comportamento também foi visualizado NOGUEIRA (2007). Da mesma
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forma, os valores de pH podem ter sido influenciados pela homogeneizagao
dos lotes.

Os valores de pH também foram comparados entre os caldos
permeados dos lotes, resultando em igualdade entre si apenas para 0O
Experimento 5 (T = 60°C e P = 0,5 bar) a 5% de significancia, apesar das
réplicas do PC nédo terem sido iguais entre si.

4.6.3 Cinzas

A analise de cinzas resultou em valores que variaram entre 0,12 a 0,15
% para o permeado do Lote | e 0,11 a 0,17 % para o Lote Il. J& os valores do
retentado foram de 0,12 a 0,16 % para o Lote | e de 0,12 a 0,17 % para o Lote
[I. Comparando a matéria-prima in natura com os caldos resultantes dos dois
lotes observou-se que os valores foram proximos a matéria-prima (0,13 a 0,16
%).

A analise de cinzas para os permeados foram avaliadas pela ANOVA a
5% de significancia, apresentando coeficiente de determinacdo R? = 0,99 para
todos os experimentos, mas apresentou diferenca apenas entre o Experimento
7 (T =60°C e P =0,5 bar).



TABELA 4.3 - CARACTERIZAGCAO DOS CALDOS RESULTANTES NA CLARIFICAGAO DO LOTE I.
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Caldo Permeado Lote |
Propriedade Exp 1 Exp 2 Exp 3 Exp 4 Exp 5 Exp 6 Exp 7 Exp 8
°Brix 10,26 +0,14° | 1021+0,14° | 10,67+0,14° | 11,39+0,14% | 10,24 +0,14° 10,6 +0,14° 11,3+0,26% 10,9
bH 4,83 +0,01°° 5,1+0,01° 551° 4,57 +0,02% 4,41 +0,23° 4,08° 4.42° 5,1°°
Cinzas (%)* 0,15 +0,01° 0,13 + 0,012 0,14 + 0,012 0,13 + 0,012 0,13+ 0,012 0,12 + 0,022 0,12 + 0,012 0,132
Cor (Ul) 1548,08 +6,04° | 2008,3+3,78" | 1637,65+7,87 | 187369 +7,54° | 160266 +362 | 204168 1868,3 +11,9° | 2167,68 +17,2°
Turbidez (NTU) 0,02° 0,03 0,02° 0,03 0,03 0,03 0,01° 0,03
Viscosidade (cP) | 0,9%0,01° 0,04 0.85° 0.81° 072 0,72 0,75° 073
POL 717 +0,27° 594 +0,17% 88+0,1° 88+0,1° 6,38 +0,2° 6,16 + 0,149 5,84 +0,2° 6,03 +0,13%
Pureza (%) 69,94+086° | 5818+054° | 8249+032% | 7713:031° | 6232:063° | 58114044° | s5168+061 | 5538+0,39°
Caldo Retentado Lote |
Propriedade Exp 1 Exp 2 Exp 3 Exp 4 Exp 5 Exp 6 Exp 7 Exp 8
°Brix 10,32+0,149 | 10,74 +0,18° 12,042 11,79+0,2%® | 11,01 +0,18° 10,04 +0,2° 11,53 +0,26° 11,6 +0,18°
pH 4,82 +0,01° 511° 5,54° 4,54 +0,01° 4,46 +0,01" 4,08° 4,46 +0,01' 511°
Cinzas (%)* 0,16 +0,02% 0,13+0,01% 0,16 +0,01% 0,12+0,01% 0,12 +0,02% 0,167 0,12 +0,02% 0,15 +0,01%
Cor (Ul) 10083,2 + 6,329 110132+ 23,32° [11710,91 +28,7° |11603,03+20,7° | 991349 +151" [13064,13+11,5% | 10890+6,98' | 12095,27 + 13"
Turbidez (NTU) | 790+2.89°  |1061,67+1,67% | 826,67+1,67 |106333+167° |1006,67+167° |102667+1,67° | 786,67 +1,67° | 953,33 +1,67°
Viscosidade (cP) 0,98% 0,97° 0,87° 0,86° 0,76° 0,78° 0,77° 0,77°
POL 5,15+0,19° 6,98%° 5,39 +0,21° 5,57 +0,19° 7,16° 7,11 4,96 +0,1° 598 +0,17°
Pureza (%) 49,98 +0,58° 65° 44,74 + 0,69 47,22 +0,54° 65° 65° 43,01 + 0,291 51,56 +0,5"
Caldo Permeado Lote I

NOTA: Médias * Desvio Padrdo da média, seguidas de mesma letra na horizontal, ndo diferem estatisticamente pelo Teste de Tukey a 5% de probabilidade.
* Coeficiente de determinacdo R® < 0,70.



TABELA 4.4 - CARACTERIZACAO DOS CALDOS RESULTANTES NA CLARIFICAGCAO DO LOTE II.
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Propriedade Exp 1 Exp 2 Exp 3 Exp 4 Exp 5 Exp 6 Exp 7 Exp 8
°Brix 10,52' 10,79 +0,03° 10,7 +0,03° 11,72+0,03° | 11,22+003% | 11,31+004% | 12,14+003* | 11,51+0,03°
DH 5,0 485 4,819 5,05° 4,93° 4,88° 5,15 + 0,012 471"
Cinzas (%) 0,13 +0,01° 0,14° 0.15° 0,11° 0,11° 0,14° 0,17% 0,11°
Cor (UI) 1590,4° 1797,85+3,75° | 1672,77+397° | 1801,34+3,94° |  149276° | 186485+377° |  1857,42" | 1579,16 +3,88°
Turbidez (NTU)* 0,03% 0,03% 0,02° 0,03% 0,03% 0,02° 0,02° 0,03%
Viscosidade (cP) 0,91° 0,952 0.81° 0,81 +0,01° 0,73° 0,73% 0,74° 0,74°
POL 58+0,17° 5,8 +0,08" 5,05+0,1° 5,78 +0,06" 5,84 +0,16° 5,13+0,1° 8,78 £ 0,18 5,43 +0,22°
Purezan(%) 5516+0,53° | 5379+024° | 47,18+032' 46,8 +0,67° 52,03+047% | 4536+03% | 7229+051% | 4722+064
Caldo Retentado Lote Il
Propriedade Exp1 Exp 2 Exp 3 Exp 4 Exp 5 Exp 6 Exp 7 Exp 8
°Brix 10,65+0,03% | 11,49+0,03° 11,6 +0,03° 11,96 11,76 +0,03° | 11,83+0,03” | 1254007 | 12,07+0,03"
DH 5,0°C 4,85° 4,82° 5,06 +0,01%° 4,93 4,88° 5,16 +0,01%° 4,84 +0,07°
Cinzas (%) 0,12° 0,16 0,15° 0,15° 0,13¢ 0,162 0,17 0,01 0,14°
Cor (UI) 774314 +32,6' | 9727,16 +13,99° | 10589,62+6,9° |  10824,72° 8924° 10505,48° | 111296 +4,15% | 10482 +3,97°
Turbidez (NTU) | 976,67 +1,67 | 1038,33+1,67" | 101333+167° | 94167+1,67° | 971,67 +1,67° 980 +5,0° 851,67 1,67 | 1078,33 1,67
Viscosidade (cP) | 0,96 £0,01% 0,98 0,01% 0,85° 0,87 0,78° 0,77 £0,01° 0,79 0,77°
POL 6,29 +0,12° 6,82 +0,08" 4,67+0,16' 5,6+ 0,237 4,69+0,17" 5,23 +0,14° 8,75 +0,18 5,42 +0,22%
Pureza (%) 59,05 + 0,36° 65" 40,24 +0,46' 46,8 + 0,671 39,9 +0,49" 44,19 +0,42° 69,8 +0,5° 44,87 +0,62%¢

NOTA: Médias * Desvio Padrdo da média, seguidas de mesma letra na horizontal, ndo diferem estatisticamente pelo Teste de Tukey a 5% de probabilidade.
* Coeficiente de determinacdo R® < 0,90.
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4.6.4 Turbidez

Observou-se que ha diferencas significativas entre os caldos permeados e
retentado, principalmente na reducgéo de turbidez, que sdo os principais objetivos do
trabalho. O resultado visual esperado a partir da clarificacdo do caldo de cana é a
reducdo da turbidez do caldo permeado pela remocdo das impurezas, tornando o
liquido opaco em liquido translacido, conforme a Figura 4.10.

Observou-se que o processo de clarificagdo por membranas removeu as
particulas coloidais diminuindo os valores de turbidez. O caldo de cana in natura
apresentou turbidez entre 811,67 e 741,67 e apés a clarificagcdo diminuiu o valor
para o permeado, variando entre 0,01 a 0,03 NTU para o Lote | e 0,02 a 0,03 NTU
para o Lote II.

J& para o retentado ocorreu aumentou na turbidez em relacdo ao caldo,
variando entre 786,67 a 1063,33 NTU para o Lote | e 851,67 a 1078,33 NTU para o
Lote Il. Esse aumento se deve pela retencao das sujidades do caldo.

A taxa de remocdo da turbidez foi de 99,99% para os dois lotes, essa
remocdo da turbidez também foi visualizada por NOGUEIRA E VENTURINI FILHO
(2007). A turbidez ndo foi avaliada estatisticamente, pois n&do apresentaram
variancia, indicando que néo existem valores de médias diferentes.

O processo de microfiltracdo é uma alternativa ao processo quimico como a
carbonatacédo e a bicarbonatagéo, que utilizam leite de cal e bicarbonato de calcio,
respectivamente, no processo de clarificacdo do caldo de cana, diminuindo a
turbidez e a cor.

HAMERSKI (2009) obteve remocéo de turbidez entre 80 e 95% do caldo de
cana por carbonatagéo em diferentes condi¢des de clarificagéo.
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(A) (B) ©)

FIGURA 4.10 — AMOSTRAS DE CALDO DE CANA IN NATURA (A);
RETENTADO (B) E PERMEADO (C).

4.6.5 Cor ICUMSA

Em consequéncia da diminuicdo da turbidez, houve também diminuicdo da
cor ICUMSA para o caldo permeado, variando da matéria-prima de 7008,69 a
6508,44 Ul para 1548,08 a 2167,68 Ul para o Lote | e 1492,76 a 1864,85 Ul para o
Lote II.

Os valores da cor do retentado ficaram acima dos do caldo de cana in
natura, variando entre 10083,2 a 13064,13 Ul para o Lote | e 7743,14 a 11129,6 Ul
para o Lote Il. A ANOVA mostrou que apenas para os caldos permeados dos
Experimentos 7 (T = 60°C e P = 0,4 bar) dos Lote | e Il os valores de cor foram
iguais a 95% de confianca.

A taxa de remocao da cor foi acima de 69% para o Lote | e 71% para o Lote
II. A maxima taxa de remocédo foi acima de 77% para os dois lotes. Os autores
NOGUEIRA e VENTURINI FILHO (2007) apés processo de clarificacdo do caldo por
MF atingiram taxa de remocéo de cor de 97,25%. Nos estudos de carbonatacao de
HAMERSKI (2009) as taxas de remocdo da cor variaram de 88 a 93%, ARAUJO
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(2007), por processo de bicarbonatacéo obteve remogéo da cor em 23,34% e RUPA
(2008) estudou a clarificacdo do caldo de cana pela adicdo de acido fosférico em 16
variedades de cana, obtendo variacdo de 2,8 a 65,6% na remoc¢ao da cor apos a

clarificagéo.

4.6.6 Viscosidade

A viscosidade do permeado do Lote | variou de 0,72 a 0,94 cP e para o Lote
II, 0,73 a 0,95 cP. Observou-se que as menores viscosidades nédo foram detectadas
na maior temperatura de operagdo, mas nos pontos centrais, a temperatura de 60°C
e 0,5 bar de presséo.

Esperava-se, de acordo com a literatura, que a maior temperatura resultasse
na menor viscosidade. A possivel explicacdo para esse ocorrido foi que a
combinacdo desses fatores pode ter gerado equilibrio no sistema, gerando menor
acumulo de sujidade na membrana resultando em menor viscosidade nos ensaior.

J& o retentado, variou de 0,76 a 0,98 cP para o Lote | e 0,77 a 0,98 para o
Lote Il. Também foi observado que as menores viscosidades encontram-se nos

pontos centrais.

4.6.7 Pol

Em relagdo ao acucar, um dos principais constituintes da cana, foi
observado pequena variagdo quanto aos soélidos soluveis, e pelo Pol, houve variacdo
dos valores, onde em alguns experimentos ocorreu aumento no caldo retentado.

J& os valores de Pol, variaram em relagdo ao caldo in natura, 5,65 a 6,03.
Os baixos valores de Pol indicam a baixa quantidade de sacarose presente no caldo.
De acordo com RIPOLI e RIPOLI (2004), os valores de Pol devem ser acima de 14
para considerar boa qualidade da cana-de-acucar.

O Pol do permeado foi maior em relacdo ao retentado para ambos os lotes.

Para o Lote |, 0 permeado apresentou valores entre 5,84 a 8,8 e 4,95 a 7,16 para o
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retentado. O Lote Il apresentou valores para o permeado entre 5,05 a 8,78 e 4,67 a
8,75 para o retentado.

A analise de variancia foi realizada para o Pol a 5% de confianca nos caldos
permeados resultantes dos experimentos dos dois lotes. Essa andlise indicou que
nao existe igualdade em nenhum dos caldos resultantes da clarificacdo para essa

caracteristica.

4.6.8 Pureza

Os valores de pureza variaram em relacdo ao caldo in natura, 43,3 a
50,03%. Os baixos valores da pureza, indicando que a qualidade do caldo para a
recuperacdo do agucar ndo é boa, indicando deterioragcédo por consequéncia da agéo
de microrganismos, reacdes enzimaticas e reacdes quimicas. Os valores indicados
da pureza sdo acima de 85% para considerar boa qualidade da cana-de-acucar
(RIPOLI e RIPOLI, 2004).

A pureza apresentou valores entre 51,68 a 82,49% para o permeado do Lote
| e valores entre 43,01 a 65% para o retentado do mesmo lote. Ja para o Lote Il os
valores do permeado variaram entre 45,36 a 72,29% e para o retentado, entre 39,9 a
69,8%.

De acordo com a ANOVA, a pureza nos caldos permeados resultantes dos

experimentos nos dois lotes néo existe igualdade entre si, a 5% de significancia.

4.6.9 Minerais

Os minerais determinados para avaliagdo do caldo in natura também foram
determinados nos caldos permeados e retentados (Tabelas 4.5 e 4.6).

Verificou-se que no permeado e retentado houve variagdes nos valores dos
minerais pelo processo em relacdo a matéria-prima, porém nao houve concentracao

dos caldos em relacdo as cinzas, mantendo-se constante pelo processo. A
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justificativa dessa variacao seria o arraste dos minerais da clarificagdo anterior retida

apos a limpeza.



TABELA 4.5 - QUANTIFICACAO DOS MINERIAIS DOS CALDOS RESULTANTES NA CLARIFICACAO DO LOTE .
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Experimento Ca Cu Fe Mg Mn K Na Zn
Caldo Permeado Lote |
1 <1,2 <0,5 4,97 + 0,63 60,56 + 1,46 2,13+0,07 623,26 £2,4 2,74 £ 2,06 2,83+0,2
5 <1,2 0,56 3,8+0,11 78,36 £ 0,73 2,18 £0,03 433,19+0,5 11,25 +0,5 1,17 £ 0,07
3 0,65+ 0,16 4,97 +0,02 0,02 34,33+0,64 0,02 218,66 + 3,08 <0,009 0,55+0,15
4 2,34 L 0,23 <8,5 0,36 + 0,02 46,99 + 1,65 0,15 331,97 + 45,9 <0,009 0,8+0,27
5 <0,6 <0,5 4,42 + 0,66 36,28 1,15 1,87 £0,43 | 255,33 +0,92 12,29 £+ 4,6 1,72 £0,22
6 24,22 + 4,24 0,57 3 0,01 2,56 +0,11 70,05 + 3,34 257+0,02 | 490,64+4,76 | 12,19+1,86 2,43+0,09
7 <0,6 0,13 3,32+0,2 72,52+0,5 2,07+0,01 | 421,38+0,84 <0,009 0,9 + 0,09
8 20,85+1,21 0,67 2,56 £ 0,19 71,75+ 4,14 2,19+0,02 436,03+1,9 | 39,28+0,13 2,38 0,04
Caldo Retentado Lote |
1 56,16 +13,86 | 4,97 £0,02 18,4 £ 0,91 127,92 +1,01 | 4,39+0,09 | 1229,72+11,1 | 4,58 £0,47 543+1,1
5 <0,6 0,89 + 0,99 6,95+ 0,22 72,12 +3,47 2,2+0,09 407,19+15,8 | 14,48+1,75 2,3+0,38
3 0,39 £ 0,04 <0,5 0,05 0,01 53,62 + 7,55 0,02 331,97 £ 45,9 <0,009 1,6 £0,37
4 3,17 £ 0,53 <0,5 0,77 0,12 46,27 + 8,65 0,13+0,04 | 344,1+31,68 <0,009 1,54 + 0,48
5 <0,6 <0,5 9,04 £ 0,19 76,99 + 1,38 246+0,03 | 496,9+11,75 | 19,62 +1,77 3,12+0,29
6 30,21+0,6 1,01 £ 0,03 9,25+ 0,07 77,16 1,0 2,36+0,03 | 507,26+4,51 | 15,77 £0,33 3,1+0,04
7 <0,6 0,21+0,01 10,43 +£0,06 | 73,04+0,27 2,38+0,04 | 432,37 +0,99 <0,009 1,37 £ 0,03
8 37,32 +3,82 0,71+0,01 7,66 £ 0,16 81,06 + 0,94 2,43+0,04 | 440,89+4,24 | 54,22+3,35 2,66 +0,15
Experimento Ca Cu Fe Mg Mn K Na Zn

NOTA: Médias em mg/L + Desvio Padrdo da média.
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Caldo Permeado Lote Il

1 25,25 + 2,49 <0,5 3,93+0,24 79,8 £0,1 2,16 £0,01 536,2 + 2,3 11,05 + 0,25 1,26 +0,1
5 <0,6 0,39+0,01 3,08+0,5 80,52 + 0,74 2,31+0,03 | 533,74+1,75 | 12,05+0,76 1,39 + 0,05
3 26,86 + 9,49 0,57 2,64 +0,24 77,8+0,17 2,14+0,02 | 508,92 +1,58 <0,009 1,32+ 0,01
4 83,54 + 7,66 0,55 +0,01 2,56 +0,18 78,68 + 0,66 215+0,02 | 518,80+6,39 | 14,05+1,14 1,59 £ 0,11
5 33,96 + 5,66 <0,5 3,29 + 0,05 78,59 £ 0,7 2,28 + 0,06 480,25+ 1,5 14,31+ 0,24 1,64+0,1
6 20,51+0,73 <0,5 4,37 0,78 76,94 £ 0,73 2,18+0,05 | 539,45+3,33 | 18,91+0,26 1,6 £0,01
7 5,52+ 6,0 0,44 +0,01 1,78 £ 0,14 85,02 + 0,93 2,35+0,04 | 544,73 +10,51 <0,009 1,52 +0,11
8 26,17 + 4,23 0,4+0,01 3,04+0,19 75,95 + 0,46 2,17+0,03 | 470,23+5,73 <0,009 1,24 +0,19
Caldo Retentado Lote Il
1 44,07 +9,25 0,61+0,01 8,97 £ 0,03 75,78 + 0,66 2,18 £0,01 460,23+ 1,5 17,44 £ 1,26 1,7 £0,04
2 12,97 £1,71 0,6 8,01+ 0,05 80,28 + 0,41 2,38 0,01 544,9 + 1,85 24,18 + 0,99 2,59 + 0,09
3 43,24 +1,37 0,97 £0,01 9,67 0,28 81,63+1,2 2,5 520,9 +2,71 20,54 + 0,46 1,99 £ 0,02
4 73,71+13,53 | 0,97 +£0,01 10,02 £0,3 82,16 + 0,58 2,42+0,01 | 527,22+257 27,33+0,8 2,37 0,06
5 37,22+1,08 0,61+0,01 7,7+0,01 77,49 + 1,06 2,39+0,04 | 481,64+1,37 20,08 £ 0,8 2,02 +0,07
6 35,96 + 7,39 0,31 8,45 + 0,06 75,78 £ 0,66 2,47+0,01 | 553,56 0,85 23,8+0,83 2,54 + 0,04
7 18,98 + 4,79 0,82 +0,01 8,43+0,3 87,46 + 1,42 2,61+0,04 | 24542+9,44 | 18,45%0,63 2,55+0,14
8 37,9814 <0,5 8,56 + 0,64 75,94 + 0,75 2,52+0,02 | 496,423 +2,13 | 27,48+0,86 2,54 +0,04

NOTA: Médias em mg/L + Desvio Padrao da média.
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4.7 AVALIACAO ESTATISTICA

Os resultados foram avaliados pela ANOVA para o modelo de
superficie de resposta considerando os efeitos dos parametros independentes
(temperatura e presséo) e suas interagdes nos caldos permeados dos lotes
estudados.

As avaliacOes foram conduzidas através de andlise de variancia 5% de
significancia e superficie de resposta atraves do programa Statistica 7.0. Este
tipo de grafico fornece uma analise da tendéncia de resposta da variavel
dependente.

As variancias dos resultados passaram pelo teste de homogeneidade
de Bartlett, permitindo assim a avaliacdo dos dados, e em alguns casos, onde 0
coeficiente de determinagdo apresentou valores baixos para a superficie de
resposta, foi verificado para cada analise se havia tendéncia dos resultados.
Quando havia essa tendéncia a superficie de resposta foi construida sendo

possivel a visualizacdo da tendéncia do efeito pelos parametros.

4.7.1 Avaliacao estatistica dos solidos soluveis totais

Os solidos soliveis (°Brix) do caldo permeado do Lote | foram
avaliados pela ANOVA néo apresentando efeito significativo dos parametros,
temperatura e pressdo, nem a interacdo deles. Por outro lado, por meio de
superficie de resposta, foi possivel observar forte influéncia de pressdes
elevadas e altas temperaturas (Figura 4.11) para altos valores de Brix.

O baixo coeficiente de determinacdo R? = 0,61 indica que o modelo
explica apenas uma pequena parte da variabilidade dos dados em torno da
meédia ndo ajustando adequadamente os dados (BARROS NETO, SCARMINIO
e BRUNS, 2007).

Os residuos dos valores dos sélidos soluveis demonstraram que 0S
valores experimentais indicaram tendéncia nos resultados, apesar do baixo

valor do coeficiente de determinacéo para a superficie de resposta.
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FIGURA 4.11 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DOS SOLIDOS SOLUVEIS EM FUNCAO DA

TEMPERATURA E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.

O caldo permeado do Lote Il apresentou influéncia dos parametros,

pressdo e temperatura pela ANOVA a 5% de significancia. A curvatura foi

significante indicando que hé& evidéncias de que os termos quadraticos existem

pelo menos na regido observada.

TABELA 4.7 - ANALISE DE VARIANCIA DO PERMEADO PARA 0OS SOLIDOS SOLUVEIS

DO LOTE I.

Fonte de variagéo SQ GL QM F P
Curvatura 0,127741 1 0,127741 | 12,15180 | 0,039884
Temperatura 0,311736 1 | 0,311736 | 29,65492 | 0,012161
Pressio 0,420336 1 0,420336 | 39,98585 | 0,007995

Erro 0,031536 3 0,010512
Total 1,031975 7

Por meio de superficie de resposta, apresentaram forte influéncia de

altas pressdes e altas temperaturas com bom coeficiente de determinacéo, R?

= 0,97 para o permeado do Lote II.
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FIGURA 4.12 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DOS SOLIDOS SOLUVEIS EM FUNGCAO DA
TEMPERATURA E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE II.

4.7.2 Avaliagdo estatistica do pH

A andlise estatistica para o pH do Lote | ndo indicou a importancia dos
parametros e a interacdo. Pela superficie de resposta os maiores valores de pH
seriam encontrados em baixas pressfes e altas temperaturas. Apesar da
curvatura visualizada, a ANOVA néao indicou importancia da curvatura para

essa andlise. O coeficiente de determinacéo foi de R* = 0,61.
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FIGURA 4.13 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DO PH EM FUNQAO DA TEMPERATURA E

PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.
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O permeado do Lote Il apresentou influéncia da interacdo dos
parametros por meio da ANOVA a 5% de significancia. A superficie de resposta
foi bem ajustada pelo modelo linear, com R? = 0,94, podendo ser visualizado os

maiores valores nas extremidades dos parametros estudados (Figura 4.14).

TABELA 4.8 - ANALISE DE VARIANCIA DO PH PARA O PERMEADO DO LOTE II.

Fonte de variacao SQ GL QM F p
Curvatura 0,000082 | 1 | 0,000082 | 0,08724 0,786983
Temperatura 0,000003 | 1 | 0,000003 | 0,00297 0,959976
Pressao 0,002025 | 1 | 0,002025 | 2,16392 0,237655
Interacdo 0,039336 | 1 | 0,039336 | 42,03463 0,007448
Erro 0,002807 | 3 | 0,000936
Total 0,044253 | 7

.

I > 5,06
I < 5,06
B <5,01
[ < 4,96
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B < 4,81
I <476

FIGURA 4.14 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DO PH EM FUNCAO DA TEMPERATURA E
PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE Il

4.7.3 Avaliacao estatistica de cor

A reducédo da cor do caldo de cana apds processo de clarificacdo €

uma das principais caracteristicas esperadas na clarificagdo por membranas. A
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reducdo da cor em relacdo ao caldo de cana in natura no Lote | apresentou
valores acima de 69%.

Pela analise de variancia, os parametros na faixa estudada, néo

influenciaram na reducéo da coloracao, pois os valores foram superiores a 72%
em toda faixa de pressdo e temperatura estudadas (R? = 0,50).
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FIGURA 4.15 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DA TAXA DE REMOCAO DE COR EM FUNCAO

DA TEMPERATURA E PRESSAO PARA O LOTE I.

O caldo permeado do Lote | ndo apresentou influéncia dos parametros
nem a interacdo entre eles. O coeficiente de determinacéo foi de R? = 0,6 para

a superficie de resposta, podendo ser observado que a baixas pressdes o
caldo permeado apresentou 0os menores valores de cor.
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FIGURA 4.16 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DA COR EM FUNCAO DA TEMPERATURA E

PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.
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O Lote Il apresentou taxa de reducdo acima de 71% na cor do
permeado. A superficie de resposta indicou que independente da pressao e

temperatura, as taxas de remoc¢des da cor foram maiores que 73%, com ajuste
de R? = 0,23 (Figura 4.17).
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FIGURA 4.17 - SUPERFICIE DE RESPOS:I'A DA TAXA DE REMOQAO COR EM FUNCAO DA
TEMPERATURA E PRESSAO PARA O LOTE Il.

A superficie de resposta para o permeado do Lote Il apresentou
semelhante comportamento ao permeado do Lote |, onde 0s menores valores

de cor foram influenciados pelas baixas pressdes em toda faixa de temperatura
estudada (R* = 0,23).
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FIGURA 4.18 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DA COR EM FUNGCAO DA TEMPERATURA E

PRESSAO PARA O PERMEADODO LOTE II.




82

4.7.4 Avaliagdo estatistica de turbidez

A turbidez do caldo clarificado do Lote | e Il apresentou 99,99% de
remocao em todos 0s experimentos, comparados ao caldo in natura.

A caracteristica de turbidez do caldo, também € importante no
processo de clarificacdo por membranas, indicando a remoc¢ao de sujidades no
caldo. Os parametros, temperatura e pressdo, ndo foram significativos na
determinacao da turbidez para os dois lotes pela anélise de variancia.

A superficie de resposta para o Lote | mostrou que independente da
pressao e temperatura, a turbidez apresentou baixos valores para o permeado
apesar da falta de ajuste do modelo (R* = 0,44), mas foi observada a tendéncia
dos resultados experimentais, podendo justificar o baixo coeficiente de

determinacgao.
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Il > 0,034
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[ <0,026
[ <0,022
B < 0,018

FIGURA 4.19 - SUPERFTQIE DE RESPOSTA DA TURBIDEZ EM FUNGCAO DA TEMPERATURA
E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.

O Lote Il apresentou comportamento diferente em relacéo a superficie
de resposta. O permeado apresentou forte influéncia de altas temperaturas
para 0os menores valores de turbidez pela superficie de resposta e baixas

pressoes.
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Os dados experimentais apresentaram tendéncia nos valores residuais,

mas a superficie de resposta resultou em baixos coeficientes de determinacéo,

R? = 0,74 para o permeado.

230NN

E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE II.

4.7.5 Avaliacao estatistica de viscosidade

Il > 0,034
Il <0,034
I <0,03

[] <0,026
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I < 0,018
I <0,014

FIGURA 4.20 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DE TURBIDEZ EM FUNCAO DA TEMPERATURA

A andlise de viscosidade foi realizada na mesma condi¢do de operacéo

da clarificacdo, ou seja, a temperaturas de 50, 60 e 70°C, podendo assim,

verificar se houve influéncia desse parametro na clarificacéo dos caldos.

O permeado do Lote | apresentou, por meio da andlise de variancia,

efeito significativo da temperatura (p < 5%) e a falta de ajuste também

apresentou significancia. A influéncia da temperatura era esperada, pois com o

aumento de temperatura a viscosidade diminui.

TABELA 4.9 - ANALISE DE VARIANCIA DA VISCOSIDADE PARA O PERMEADO DO

LOTE I.
Fonte de variagao SQ GL QM F p

Curvatura 0,039703 | 1 | 0,039703 | 201,5597 0,000757
Temperatura 0,008415 | 1 | 0,008415 | 42,7190 0,007279
Pressédo 0,000003 | 1 | 0,000003 0,0153 0,909292
Interacéo 0,001358 | 1 | 0,001358 6,8934 0,078627

Erro 0,000591 | 3 | 0,000197

Total 0,050069 | 7
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A avaliagdo visualizada pela superficie de reposta do permeado do

Lote I, mostrou que em altas pressfes a altas temperaturas as viscosidades

atingiram os menores valores. O ajuste desse modelo foi de R* = 0,99 para o

permeado.
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FIGURA 4.21 - SUPERFICIE DE RESPONSTA DE VISCOSIDADE EM FUNQAO DA
TEMPERATURA E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.

O Lote Il apresentou efeito significativo da temperatura para os caldos,

permeado. A superficie de resposta apresentou mesmo comportamento para

0s caldos,

tendo as menores viscosidades

influenciadas pelas altas

temperaturas e bem ajustados pelo modelo, com coeficiente de determinacao

de R? = 0,99 para o permeado.

TABELA 4.10 - ANALISE DE VARIANCIA DA VISCOSIDADE PARA O PERMEADO

DO LOTE Il
Fonte de variagao SQ GL QM F p

Curvatura 0,03766 | 1 | 0,03766 | 508,5324 0,000191
Temperatura 0,01429 | 1 | 0,01429 | 192,9953 0,000807
Presséo 0,00028 | 1 | 0,00028 | 3,8032 0,146247
Interacéo 0,00031 | 1 | 0,00031 | 4,2436 0,131496

Erro 0,00022 | 3 | 0,00007

Total 0,05277 7
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FIGURA 4.22 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DE VISCOSIDADE EM FUNCAO DA
TEMPERATURA E PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE Il.

4.7.6 Avaliagdo estatistica de Pol

O Pol mede a porcentagem de sacarose em massa do caldo. Essa
medida apresentou significancia sobre o pardmetro temperatura apenas para o
permeado do Lote I.

A superficie de resposta para o Lote | apresentou influéncia das altas
temperaturas para o permeado em toda a faixa de presséo estudada, onde sao
visualizados os maiores de Pol.

O modelo linear ajustou adequadamente os valores de Pol, com
coeficientes de determinacdo R*= 0,98 para o permeado.
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FIGURA 4.23 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DE POL EM FUNCAO DA TEMPERATURA E

PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE |.

O Pol do Lote Il ndo apresentou influéncia dos parametros pela
ANOVA, mas a superficie de resposta apresentou comportamento distinto ao
Lote | em relacdo do permeado e o ajuste encontrado para esse modelo, R? =
0,18 para o permeado. As curvas mostram que 0S maiores valores de Pol

foram influenciados pelas pressdes a baixas temperaturas para o permeado.
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FIGURA 4.24 - SUPERFICIE DE RESPOSTA DE POL EM FUNCAO DA TEMPERATURA E
PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE Il
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4.7.7 Avaliagdo estatistica de pureza

A pureza é o percentual de sacarose presente no caldo. Para o Lote I,
a temperatura apresentou significancia da temperatura sobre o efeito. A
superficie de resposta apresentou R®*> = 0,93 para 0 permeado. O
comportamento da curvatura do permeado indicou que a altas temperaturas a

pureza apresentou 0s maiores valores.

TABELA 4.11 - ANALISE DE VARIANCIA DA PUREZA PARA O PERMEADO DO

LOTE L.
Fonte de variacao SQ GL QM F p
Curvatura 453,7218 1 453,7218 22,54089 0,017728
Temperatura 248,1137 1 248,1137 12,32628 0,039173
Pressio 73,2634 1 73,2634 3,63972 0,152455
Intera(;éo 10,2621 1 10,2621 0,50982 0,526755
Erro 60,3865 3 20,1288
2
5
Il >80
Il <30
B <75
[1<70
[]<65
B <60

FIGURA 4.25 - SUPERE[CIE DE RESPOSTA DA PUREZA EM FUNGAO DA TEMPERATURA E
PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE I.

De acordo com ANOVA, o Lote Il ndo apresentou influéncia dos
parametros. Ja pela superficie de resposta, o modelo linear ndo foi ajustado

adequadamente, pois apresentou R? = 0,11 para o permeado.
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ezRNd

M >55

Il <55

[]<50

FIGURA 4.26 - SUPERE[CIE DE RESPOSTA DA PUREZA EM FUNQAO DA TEMPERATURA E
PRESSAO PARA O PERMEADO DO LOTE Il.
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5 CONCLUSOES

O processo de clarificacdo do caldo de cana por membranas
ceramicas, nas diferentes condi¢cdes estudadas, removeu as sujidades do
caldo, reduzindo a turbidez e cor. As caracteristicas fisico-quimicas dos caldos
apresentaram variagcdes nos valores.

A visualizacdo da estrutura ceramica da membrana pela microscopia
eletrbnica confirmou sua assimetria, indicando que ha poros maiores que 0,44
um e também muito menores podendo influenciar na permeacdo e também
dificultar a limpeza da membrana.

Os experimentos apresentaram semelhante comportamento no
decaimento do fluxo. As condicbes estudadas mostram que o menor tempo de
permeacéo foi para os experimentos 3 do Lote | e 4 do Lote Il, a temperatura
de 70°C, independente da presséo.

A recuperacdo da membrana apos processo de limpeza regenerou a
membrana, em alguns casos em mais de 100% em relacdo ao fluxo de
comparacao, indicando que nado ocorreu o fenémeno de fouling. A metodologia
estabelecida foi adequada para a limpeza da membrana.

O tempo de estocagem para o caldo de cana in natura foi significativo
nas alteracdes fisico-quimicas dos caldos, apenas para a analise de cinzas néo
houve diferenca nos valores.

Os caldos permeados dos dois lotes apresentaram-se diferentes em
todos os experimentos nas analises de Pol, pureza e a maioria dos solidos
sollveis totais, com excecao para o experimento 3.

As analises de cor e pH ndo apresentaram diferenca entre os caldos
permeados dos dois lotes. Ja para as analises de cinzas, apenas 0s
experimentos 7 diferem entre si,

A viscosidade nos experimentos apresentaram igualdades entre os
experimentos 1, 4 e 5. Os baixos valores indicam que os caldos apresentam
comportamento Newtoniano. Os menores valores de viscosidade forma
visualizados no ponto central (60°C), diferente da literatura, onde a maior

temperatura (70°C) resultaria no menor valor. A combinacdo da pressao e
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temperatura intermediarios podem ter gerado equilibrio no sistema, resultando
em menor acumulo de sujidades diminuindo a viscosidade do permeado.

Os minerais permaneceram nos caldos retentado e permeado como
esperado, ndo havendo concentracdo no retentado.

As caracteristicas mais importantes na clarificacdo do caldo de cana
observados foram a turbidez e a cor. O processo por membranas removeu
praticamente todas as sujidades, atingindo taxa de remocao em mais de 99%
quando comparado com o caldo in natura. Essa remoc¢ao ocorreu nos dois
lotes, independente da temperatura e pressao de clarificagao.

A remocdao da cor também apresentou boa diminuicdo em comparacéo
ao caldo in natura, atingindo taxas acima de 69%.

O processo de clarificacdo por membranas ceramicas mostra que pode
substituir 0os processos convencionais de clarificacdo sem alterar suas

caracteristicas.
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SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Avaliar a economia de energia no processo de clarificacdo por

membranas em relag&o ao processo convencional de clarificagao.

Avaliar microbiologicamente o caldo permeado e retentado.

Determinar por diferentes métodos a quantificacdo de sacarose no

processo de microfiltracao.

Determinar o shelf-life do permeado em relacdo ao processo

convencional.

Determinar se ocorre a fermentacao do caldo permeado para a produgao

de aguardente de cana.

Comparar o caldo retentado com a vinhaca, verificando se possuem

mesma caracteristica.

Determinar se a partir do caldo permeado ha formacao de dextranas e
frutose a partir da conversao da sacarose pelas bactérias leuconostoc e

streptoccus para producéo de biopolimero.

Estudar métodos de aproveitamento e aplicacdo do caldo retentado,
deixando de ser residuo, para tornar-se um produto mais nobre com

maior valor agregado.
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Correcéo da Leitura do Brix Refratométrico para a temperatura padrdo de 20°C.

ANEXOS
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Sdlidos Refratométricos

Solidos Refratométricos

Tﬁrgi:- o . 1 - o 28 2g . 40 Tg’g;" a5 50 55 60 65 70 75 80 85
Subtrair do Brix Observado Subtrair do Brix Observado
15 0.29 0.31 0.3z 0.33 0.34 0.35 0,36 037 0.37 15 0,38 0,38 0,38 0,38 0,38 0,38 0,38 0,37 0,37
16 024 | 025 0,26 027 0,28 0.28 029 | 030 | 030 15 030 | 051 e, 031 0,31 031 50 0,30 0,30
17 0,18 0,19 0,20 0,20 0,21 0,21 0,22 0.22 0,23 17 0.23 023 0,23 0.29 0,23 023 023 0,25 Die?
18 012 | 013 | 013 | 014 | 014 | 014 | 015 | 015 | 015 LiE s | 08 | G145 | b | GAs | 0ok | edx | 66 | 9y
19 0,06 0,06 0,07 0,07 0,07 0,07 0,07 0,08 0,08 g 0,08 0.08 0.08 0,08 0,08 0.08 0,08 0.08 0.07
Adicionar ao Brix Observado Adicionar ao Brix Observado
21 0,08 0,07 0,07 0,07 0.07 0,07 0,08 0,08 0,08 21 0.08 0,08 0,08 0,08 0.08 0,08 0,08 0,08 0.07
22 0,13 0,14 0,14 0,14 0.15 0,15 0,715 015 0,16 22 0,16 0,16 0,18 0,16 0.16 0.15 0,156 0,15 0,15
23 0,20 0,21 0,21 0,22 0,22 0,23 0,23 0,23 0,23 23 0,24 0,24 0,24 0,24 0,23 0.23 023 0,23 0,22
24 0,27 0,28 0,29 0,28 0,30 0,30 0,31 0,31 0,31 24 0,32 0,32 0,32 0,32 0,31 0,31 0,31 0,30 0,30
25 0,34 0,35 0,36 0,37 0,38 0,38 0,39 0,39 0,40 25 040 040 040 0.40 0,39 0,39 039 0,38 0,37
26 0,42 0,43 0,44 0,45 0,46 0,46 0,47 0,47 0,48 28 0,48 048 0,48 0,48 0,47 0,47 046 0,48 0,45
27 0,50 0,51 0,52 0,53 0,54 9,55 0,55 0,56 0,56 27 0,56 0,56 0,56 0,56 0,55 0,55 0,54 0,53 0,52
28 0,58 0,59 0,60 0,61 0,62 0,63 0,64 0,64 0,64 28 0,65 0,65 0,64 0.64 0.64 0,63 0,62 0,61 0,60
29 0,66 0,67 0,68 0,69 0,70 0,71 0,72 073 0,73 29 0,73 073 0,73 0,72 0,72 0,71 0,70 0,69 0,68
30 0,74 0,75 0,77 078 0,79 0,80 0,81 0,81 0,81 30 0,82 0,81 0,81 0,81 0,80 0,79 078 0,77 0,75
31 0,83 0,84 0,85 0,87 0,88 0,89 0,89 0.90 0,90 31 0,90 0,90 0,90 0,89 0,88 0,87 0,86 0,84 0,83
a2 0,91 0,93 0,94 0,95 0,96 0,97 0,98 0,99 0,99 32 0,98 0,99 0,98 0,97 0,96 0,95 094 0,92 0,90
33 1,00 1,02 1,03 1,04 1,06 1,06 1,07 1,08 1,08 33 1,08 1,07 1,07 1,06 1,05 1,03 1,02 1,00 0,98
34 1,10 1,11 1,12 1,13 1,15 1,15 1,16 1,17 1,17 N 1,17 1,16 1,15 1,14 1,13 1,12 1,10 1,08 1,06
35 1,19 1,20 1,22 1,23 1,24 1,25 1,25 1,26 1,26 35 1,25 1,25 1,24 1,23 1,21 1,20 1,18 1,16 1,13
36 1,29 1,30 1,31 1,32 1,33 1,34 1,35 1,35 1,35 36 1,35 1,34 1,33 1,32 1,30 1,28 1,26 1,24 1,21
37 1,38 1,40 1,41 1,42 1,43 1,44 1,44 1,44 1,44 a7 1,44 1,43 1,42 1,40 1,38 1,36 1,34 1,32 1,29
38 1,48 1,50 1,51 1,52 1,53 1,53 1,54 1,54 1,53 38 1,53 1,52 1,51 1,48 1,47 1,45 1,42 1,39 1,36
39 1,59 1,60 1,61 1,62 1,62 1,63 1,63 1,63 1,63 39 1,62 1,61 1,60 1,58 1,56 1,53 1,50 1,47 1,44
40 1,69 1,70 1,71 1,72 1,72 1,73 1,73 1,73 1,72 40 1,71 1,70 1,69 1,67 1,64 1,62 1,59 1,55 1,52




Livros Gratis

( http://www.livrosgratis.com.br )

Milhares de Livros para Download:

Baixar livros de Administracao

Baixar livros de Agronomia

Baixar livros de Arquitetura

Baixar livros de Artes

Baixar livros de Astronomia

Baixar livros de Biologia Geral

Baixar livros de Ciéncia da Computacao
Baixar livros de Ciéncia da Informacéo
Baixar livros de Ciéncia Politica

Baixar livros de Ciéncias da Saude
Baixar livros de Comunicacao

Baixar livros do Conselho Nacional de Educacdo - CNE
Baixar livros de Defesa civil

Baixar livros de Direito

Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia

Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educacao

Baixar livros de Educacdo - Transito
Baixar livros de Educacao Fisica

Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmacia

Baixar livros de Filosofia

Baixar livros de Fisica

Baixar livros de Geociéncias

Baixar livros de Geografia

Baixar livros de Histdria

Baixar livros de Linguas
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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